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RESUME

Cette ¢tude concerne [’analyse expérimentale d’écoulements liquides dans les
microsystemes fluidiques, ainsi que I’optimisation de certains de ces microsystémes. La partie
principale de notre travail a consisté a concevoir, réaliser et exploiter un banc d’essais
spécifique. Ce banc a notamment été utilisé pour 1’étude d’une micropompe a usage médical
(projet Micromed Il du CNRS).

Le premier chapitre présente les principaux microdispositifs fluidiques couramment
utilisés, ainsi que leurs différents procédés d’élaboration, basés sur I’attaque du silicium.
L’influence de la miniaturisation sur les écoulements de fluides est ensuite présentée et on met
en ¢évidence des problémes de cohérence entre les différents résultats expérimentaux présents
dans la littérature.

Le deuxiéme chapitre est consacré a l’analyse préalable et la conception du banc
d’essais. Celui-ci peut mesurer des débits dans la plage 10”7 a 10" m? s™, pour des pressions
amont ou aval allant de 1,5 kPa a 0,35 MPa et des températures comprises entre 288 K et
318 K. Les procédures expérimentales, ainsi que la précision des mesures, ont été qualifiées a
partir de mesures d’écoulements permanents de type Hagen-Poiseuille dans des microcanaux de
section circulaire.

Le troisieme chapitre présente une analyse comparative du nombre de Poiseuille
théorique et expérimental pour des écoulements dans des microcanaux de sections triangulaires
et trapézoidales et de diametres hydrauliques compris entre 3 et 15 um. Une dépendance du
nombre de Poiseuille en fonction du nombre de Reynolds est mise en évidence puis discutée.

Le quatriéme chapitre expose le projet Micromed II et la micropompe attachée a cette
¢tude. Une analyse expérimentale de ses microclapets a mis en évidence une fragilité
importante et un manque certain de fiabilit¢. Une solution alternative est alors proposée. Il
s’agit d’utiliser des microdiodes, ¢éléments sans partiec mobile. Une analyse numérique,
confrontée a 1’expérience, permet d’amorcer une optimisation géométrique en comparant les
performances a celles d’autres microdiodes présentées dans la littérature. Ce travail en cours
s’inscrit dans un contrat avec le CNRS, intitulé Microdiodes.

En annexe, on présente un générateur de signaux pneumatiques, que nous avons
initialement mis au point pour permettre 1’étude expérimentale de micro-écoulements gazeux
pulsés dans des microcanaux. Ce travail est issu d’une collaboration avec une autre thése
soutenue dans 1’équipe. Ce générateur est actuellement en cours d’adaptation sur le banc d’essai
pour ¢écoulements liquides présent¢ au chapitre II, dans le but de pouvoir y tester des
microsystémes fluidiques fonctionnant en régime pulsé.

Pour terminer, on dégage en conclusion les perspectives et développements futurs de
notre travail, dans le contexte en constante évolution de la microfluidique et de ses applications.
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LES MICROSYSTEMES
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Ce chapitre est un chapitre d’introduction a notre travail de these. Apres en avoir
rapidement défini le cadre (la microfluidique), on consacre quelque temps a [l’analyse des
techniques de gravure pour la réalisation de microsystemes a fluide sur support silicium. Une
connaissance minimum de ces techniques est en effet indispensable, car elles sont
responsables de certaines particularités des écoulements rencontrés dans les microsystemes.
Un panel des principaux types de microsystemes utilisant des fluides est ensuite présenté. Il
permettra de mieux situer les études appliquées que nous avons réalisées et qui sont détaillées
dans le chapitre 1IV. Se pose alors le probleme de la mesure expérimentale des grandeurs
relatives a ces écoulements tres confinés. On s’intéresse principalement aux dispositifs
actuels de mesure de microdebits, puisqu’une partie importante de notre travail y est
consacree (banc d’essai présenté dans le chapitre Il). Enfin, on termine ce chapitre par une
analyse bibliographique des particularités des écoulements rencontrés. On évoque le cas des
microécoulements gazeux, puis on détaille davantage celui des microécoulements liquides,

notre propre contribution a leur étude étant par la suite exposée dans le chapitre I11.

1.1- Définition d’un microsystéme

Un microsystéme est un systeme composé de divers ¢léments interagissant entre eux et
remplissant des fonctions complémentaires. L'ensemble ainsi constitu¢ doit avoir des
dimensions caractéristiques extérieures de l'ordre du millimétre, ce qui implique que certains
¢léments le composant soient de taille micrométrique. Ces éléments ont pour fonction
(Fig. 1.1-1) :

- la perception de l'environnement extérieur : mesure de grandeurs physiques ou
chimiques (microcapteurs de pression, microaccélérométres, microcapteurs de
température, microdébitmetres ....),

- le traitement du signal : analyse des données puis prise de décision (puces logiques),

- le transfert des informations aux différents organes internes (circuits électriques,
optiques ou fluidiques, liaisons mécaniques),

- laréaction sur I'environnement (microactionneurs).

Pour que le microsystéme soit totalement autonome, il doit aussi comporter une source

d'énergie, adaptée en puissance et en dimensions (piles, microgénérateurs...).
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ENVIRONNEMENT EXTERIEUR

Microactionneur (s) Microcapteur (s)

[ A

Traitement et
commande

Source
d'énergie

MICROSYSTEME

Fig. 1.1-1 : Principaux organes d'un microsystéme

Les microsystémes fluidiques sont des microdispositifs utilisant ou véhiculant des
fluides liquides, gazeux, mono ou polyphasiques. Ils connaissent un essor considérable depuis
ces dernieres années car ils permettent I'acces a de nouvelles applications ou la miniaturisation
des systemes est primordiale ; c'est le cas notamment des dispositifs biomédicaux
implantables dans le corps humain et des WTAS (Micro Total Analyzing Systems) qui
prélévent et analysent chimiquement de petites quantités de fluide. De plus, grace aux
techniques de gravures sur support silicium, développées dans les années 80 pour la
microélectronique, les cotits de production sont considérablement diminués par rapport a des
procédés classiques. En effet, I'aspect collectif de ces techniques permet la réalisation
simultanée d'un grand nombre de microsystémes identiques, sur le méme support silicium. Ce
facteur est déterminant dans les applications industrielles nécessitant une fabrication en
grandes séries. Ainsi, nous rencontrons aujourd'hui dans le secteur automobile des capteurs de
pression pour l'injection dans les moteurs, ainsi que des capteurs de crevaison. Dans un autre
domaine grand public, les injecteurs d'encre pour tétes d'imprimantes se sont
considérablement développés. Les microsysteémes fluidiques sont aussi utilisés dans le
domaine aéronautique. Les caractéristiques du silicium permettent la réalisation d'organes
mécaniques fiables pour une taille réduite et donc un faible poids (capteurs silicium pour les

mesures d'altitude et le contréle des commandes hydrauliques, systémes de mesures locales de
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turbulence ou de cisaillement, actionneurs pour la modification des écoulements le long d'une
aile d'avion).

De nombreux laboratoires de recherche travaillent dans le monde sur les
microsystémes et notamment sur les microsystemes a fluides. Les plus importants se situent
au Japon, en Europe et aux USA, ou divers programmes de Recherche et Développement sont
subventionnées par le secteur industriel. Sur le plan Européen, le projet NEXUS (Network of
EXcellence on mUItifonctional microSystems) a débuté en 1992, financé par le programme
ESPRIT de la Commission Européenne ; il regroupe plus de deux cents partenaires industriels
et centres de recherche. En 1993, le projet BARMINT (BAsic Research of Microsystem
INTegration ) a été lancé dans le cadre des recherches de base financées par la Commission
des Communautés Européennes. Il s'insérait dans le cadre du programme ESPRIT du IV
Programme Cadre de Recherche et Développement (IV PCRD). 1l regroupait le L.A.A.S.", le
CNM? le NM.R.C’, I'LN.P.G.* dont TIM.A.°, TLM.C.°, TH.D’, 'lUK.A®, L'UB., la
T.U.L.'® et enfin T.U.B."". Son objectif était de contribuer a la définition des méthodes, des
outils informatiques et des techniques génériques nécessaires a l'intégration d'un
microsystéme. Les propositions devaient étre validées par la réalisation d'un démonstrateur
commun a toutes les équipes. Une micropompe volumétrique sur support silicium a joué ce

role (fig. 1.1-2).
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? Centre National de Microelectronica (Barcelone).

3 National Microelectronics Research Center (Cork).

* Institut National Polytechnique de Grenoble.
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7 Technishe Hochschule Darmstadt.

¥ Universtit Karlsruhe.
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Au niveau francais, en 1997, le C.N.R.S. a développé un Programme Interdisciplinaire de
Recherche intitulé Microsystemes. Ce programme comporte deux axes : la recherche de base
pour les microsystémes et la réalisation de démonstrateurs. Dans ce second axe apparait le
Projet MICROMED II, impliquant le L.A.A.S., TIM.C., I'TE.F."%, ILX.L."%, le LE.S.LR.'* et
le L.G.M.T.">. Ce projet doit aboutir a la réalisation d'un microsystéme implantable, destiné a
la mesure et au controle ambulatoire de la pression artérielle chez I'homme. Ce microsystéme
comporte un capteur de pression, une micropompe pour l'administration du médicament, des
réservoirs de stockage et une cellule logique de traitement des informations. Le L.G.M.T. est

plus particulierement chargé de la caractérisation théorique et expérimentale des écoulements

Tube
d'entrée

IContacts électriquesI

Tube de
sortie

Résistance
chauffante

/ ; EMicrovalve

Silicium ; ; \ Cavité

/1

| Capteur de pression |

| Capteur chimique | | Sonde température |

1cm

Fig. 1.1-2 : Démonstrateur BARMINT

Sbiaa (1997)

générés par ce microsystéme.

1.2- Les techniques de gravure

Le silicium monocristallin s'est largement impos¢ comme matériau de base des

microsystémes. En effet, ses caractéristiques mécaniques sont excellentes (charge a rupture : 7

GPa, dureté

(membranes, poutres en flexion). Les techniques de gravure, issues de la microéléctronique,

"2 Institut d'Electronique Fondamentale (Orsay).

1 Laboratoire d'Etudes de I'Intégration des Composants et des Systémes Electroniques (Bordeaux).

' Laboratoire d'Electricité, Signaux et Robotique (Cachan).

15 . y . ’ .
Laboratoire de Génie Mécanique de Toulouse.

: 850 daN mm™), permettant la réalisation de fonctions mécaniques fiables
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permettent son usinage et I'obtention de structures de quelques microns en 2D ou 3D. L'apport
de différents dérivés de silicium (nitrure, silice, polysilicium ...) permet la réalisation de
structures complexes par enlévement sélectif ou encore par électrodéposition. De plus, les
¢léments réalisés en silicium peuvent €tre associ€s ou interfacés avantageusement avec des
circuits ¢électroniques (selon les mémes procédés d'élaboration), ce qui permet d'augmenter la
compacité de l'ensemble, tout en réduisant les pertes inductives et capacitives ainsi que les
bruits parasites dus a des connexions extérieures.

Nous trouvons les descriptions de beaucoup de procédés d'¢laboration dans la littérature.
Ameel et al. (1997) décrivent et comparent les principaux d'entre eux, utilisés pour la
réalisation de microsystémes fluidiques : le micro-usinage conventionnel, le micro-usinage
par électrodéposition (LIGA), la gravure de volume et de surface sur silicium, les techniques
de gravure plasma. Chacun de ces procédés possédant des spécifications différentes, le choix
se fait en fonction des dimensions et des matériaux utilisés ainsi que des états de surface

désirés.

L'ensemble des travaux présentés dans ce mémoire porte sur des microdispositifs
réalisés par gravures sur silicium. Nous nous limiterons dans ce chapitre a la présentation de
ces différentes techniques. Nous voulons apporter une connaissance de base sur ces procédés
d'élaboration, afin de pouvoir estimer les limites d'utilisations propres a chaque technique de

gravure.

1.2.1- La microphotolithographie

Ce procédé, commun a plusieurs techniques de gravure de volume ou de surface,
permet de reproduire un motif désiré sur la surface d'un wafer (disque de silicium
monocristallin) pour définir la zone délimitant la gravure. Ce motif est d'abord déposé, sous

forme d'une fine couche de chrome, sur une plaque de silicium qui constitue le masque.
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protection résine
Substrat de Si
1) dépot protection et photorésine 2) insolation
résine développée
-——L—- e e e
3) développement résine 4) gravure protection

5) décapage résine

Fig. 1.2-1 : Principe de la microphotolitographie
Danel et Camon (1994)

La premiére étape (fig. 1.2-1) consiste a protéger l'intégralité de la surface du wafer. Une
couche protectrice d'oxyde de silicium (Si0;), de nitrure de silicium (SIsN4) ou de métal est
donc créée, par dépdt ou par oxydation. Une résine photosensible est ensuite déposée par
centrifugation sur la couche protectrice (1). L'épaisseur de celle-ci est typiquement de un a
deux microns. Le masque est alors placé sur la surface recouverte de résine et I'ensemble est
soumis a un rayonnement ultraviolet (2). Le dépot métallique sur le masque étant totalement
opaque, seule la résine en vis-a-vis des parties transparentes du masque est modifiée.
L'opération suivante consiste a dissoudre les zones exposées en plongeant le substrat de
silicium dans un bain révélateur (trichloréthyléne). Suivant le type de résine (positive ou
négative) il ne reste alors que le motif reproduit par la résine ou son motif complémentaire (3).
Plongé¢ dans un bain d'attaque (acide fluorhydrique), la couche protectrice est ensuite ¢liminée
aux endroits ou la résine a disparu (4). Ce bain dissout 1'oxyde, mais est sans effet sur le
silicium et sur le reste de résine lors du bref temps d'attaque. La dernicre étape avant gravure
consiste a supprimer la résine dans un bain d'acide nitrique. Il reste alors le motif décrit par la

couche d'oxyde (5).
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La diffraction de la lumicre Ultra Violet (longueur d'onde : 360 a 410 nm) par le masque
limite la résolution (largeur du trait minimal qui peut étre reproduit) a environ lum.
Cependant, différentes techniques alternatives permettent des résolutions supérieures

microphotolithographie a plus courte longueur d'onde (Deep U.V.), par jets d'¢lectrons...

1.2.2- Gravure par voie chimique

La gravure par attaque chimique est la technique la plus répandue. Elle est obtenue en
plongeant un substrat de silicium dans des bains chimiques apres la phase de photolitographie.
La vitesse d'attaque est fonction de la concentration des différents composants, de 1'agitation et

de la température du bain (Sbiaa (1997)). Les produits d'attaque du silicium sont nombreux :

- EDP : éthyléne diamine pyrocathécol ;

- KOH : mélange de potasse et d'eau ;

- HNA : acide fluorhydrique (HF) et acide nitrique (HNO;) dilués dans de l'acide
acétique (CH;COOH)...

L'attaque peut étre isotrope ou anisotrope suivant les produits utilisés. Les agents isotropes
attaquent le silicium cristallin avec une cinétique sensiblement identique dans toutes les
directions, formant ainsi des cavités aux contours arrondis (Fig. 1.2-2). La gravure est plus ou

moins importante en fonction de I'agitation du bain.

1 [ — 1 |7j

avec agitation du bain sans agitation du bain

Fig. 1.2-2 : gravure isotrope

Les agents anisotropes ont des directions d'attaques préférentielles liées au réseau cristallin.
En effet, la structure cristallographique du silicium est de type cubique a faces centrées. Le
plan cristallin principal <I111> a la plus grande densité atomique, ce qui le caractérise par une

cinétique d'attaque plus faible par rapport aux deux autres plans <110> et <100> (Fig. 1.2-3).
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Wafer orienté <100>

T<110>
<111>
- L

Wafer orienté <110>

<110>

Fig. 1.2-3 : Gravure anisotrope

Ainsi, quelle que soit 'orientation du wafer de silicium, le motif de gravure s'appuie sur les
plans <I111>. Les sections gravées peuvent alors €tre triangulaires ou trapézoidales (suivant un
angle d'attaque de 54,7°) pour un wafer orienté <100> ; elles sont a flancs verticaux pour des
wafers <110>. Cependant, les défauts de positionnement ou d'orientation du silicium peuvent
perturber considérablement les géométries (problémes de surgravures). Les motifs complexes
sont aussi difficilement réalisables. En effet, pour tout type de géométrie du masque, l'attaque
anisotrope conduit, si les temps de gravure sont trop importants, a une surgravure pyramidale
a base rectangulaire définie par les plans <111> (fig. 1.2-4). Il faut alors avoir recours a des
motifs de compensation qui prennent en compte les inerties de gravure (Danel et Camon

(1994)).

Surgravures

Fig. 1.2-4 : Problemes de surgravures liés a la structure du silicium

Le controle de la profondeur gravée se fait en chronométrant le temps de gravure chimique. Le
tableau suivant (Val (1996)) compare les vitesses d'attaque du silicium dans les principales
directions et pour diverses températures, aux vitesses d'attaque de la couche protectrice

(S103), I'agent d'attaque étant ici la potasse (KOH) :
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Température (°C) | V (um min™) <100> | V (um min™") <110> | V (um min™") SiO,
55 0,26 0,5 510"
70 0,67 1,3 2107
85 1,53 32 7107

1.2.3- Gravure par voie séche

Si la gravure humide permet l'usinage de volume du silicium (sur plusieurs dizaines,

voire centaines de microns de profondeur), cette technique est fortement dépendante de la

structure du silicium, rendant impossible la réalisation de certaines géométries. Les techniques

utilisées en gravure seéche (laser, plasma) attaquent verticalement le silicium, permettant la

création de motifs courbes. Cependant la profondeur de gravure n'excéde pas quelques

microns (on parle d'usinage de surface) pour les procédés classiques, ce qui limite fortement

leur champ d'application. La technique la plus répandue est la gravure par plasma. Le plasma

utilisé est un gaz ionisé possédant sensiblement le méme nombre de particules chargées

positivement et négativement. La gravure est effectuée dans une chambre a vide a 1'aide d'un

bombardement d'ions qui arrachent des atomes de silicium sur les parties non protégées du

wafer, la protection ayant été réalisée au préalable par microphotolithographie (fig. 1.2-5).

espece
pulvérisée

@ ion

protection

Si

Fig. 1.2-5 : Principe de gravure plasma
d'apres Cantier (1998)
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L'effet purement mécanique d'arrachement atomique n'engendre pas des vitesses de gravure
importantes. Pour les augmenter, 1'utilisation d'ions réactifs est nécessaire. C'est alors une
gravure ionique réactive ou R.LE. (Reactive Ion Etching). Le plasma peut étre créé
simplement entre deux électrodes ou encore par excitation micro-ondes. Cette dernicére
méthode est plus intéressante car elle permet d'augmenter considérablement la densité des
ions réactifs et ainsi la vitesse de gravure. Les récentes techniques d'usinage a plasma, telles
que la D.R.LE. (Deep Reactive Ion Etching) ou encore I’A.D.R.ILE (ADvanced Reactive Ion
Etching), permettent aujourd'hui d'augmenter les vitesses de gravure, de I'ordre de 6 um par
minute (Clerc et al. (1998)). Des géométries complexes peuvent alors étre gravées a des

profondeurs dépassant les 300 um (figure 1.2-6).

Fig. 1.2-6 : Micropompe a engrenage usinée par DRIFE -
AMMI (Advanced MicroMachines for Indusrie) - www.memslink.com

La physique des plasmas reste cependant extrémement délicate a maitriser. Les regles de
gravure dépendent ainsi de nombreux parametres : composition des gaz, configuration du

réacteur, matériaux utilisés...

1.2.4- Scellement des substrats

Dans la majorité des cas, les microsystémes se composent d'un empilement de couches
de silicium gravées, associées a des couches de matériaux tels que 1'alumine ou encore le
Pyrex, dont le rdle est d'assurer la rigidité de 'ensemble.

L'assemblage silicium-silicium est obtenu par collage atomique (bonding). Deux surfaces
parfaitement polies sont mises en contact ; l'ensemble est ensuite porté a haute température

(fig. 1.2-7). Le scellement anodique quant a lui est utilisé pour le bonding du silicium avec le

10
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Pyrex (Miinzel (1994)). 1l est nécessaire de chauffer a 400 °C puis d'appliquer une forte

tension entre les deux plaques (fig. 1.2-8).

Ces procédés permettent un assemblage totalement étanche, ce qui est indispensable pour les

microdispositifs fluidiques. Certains dispositifs peuvent ainsi supporter des pressions de

plusieurs dizaines de bar.

Temp : 1000 °C ¢ Si

f

Fig. 1.2-7 : Scellement silicium/silicium

Miinzel (1994)
Pyrex
Si 1000 V:I—l
Temp : 400 °C

Fig. 1.2-8 : Scellement silicium/Pyrex
Miinzel (1994)
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1.3- Les microsystéemes fluidiques

De tous les microsystémes existant actuellement, les micropompes et les microvalves
sont de loin les plus présentes dans la littérature. En effet, leurs fonctions sont indispensables
dans beaucoup d'applications microfluidiques puisqu'elles permettent de véhiculer les fluides
et d'en controler le débit. Gravensen et al. (1993) ou encore Shoji et Esashi (1994) ont
présenté une syntheése des différents dispositifs connus et de leurs principes de
fonctionnement. Nous présentons dans ce paragraphe une liste non exhaustive mais
représentative de 1'état de l'art sur ces deux types de microdispositifs. L'objectif est
simplement de montrer la diversit¢é des microsystemes a fluides qu'on peut étre amené a

concevoir ou a tester.

1.3.1- Les microvalves

Les microvalves sont dérivées des valves classiques utilisées a 1'échelle macroscopique.
Elles permettent I'ouverture ou la fermeture d'un orifice, commandant ainsi le passage du
fluide. Elles peuvent €tre de type passif ou actif, normalement ouvertes ou fermées.
Dans le cas ou elles sont passives (Van Lintel et al. (1988), Esashi et al. (1989), Tirén et al.
(1989), Shoji et al. (1992), Rapp et al. (1994), Ulrich et Zengerle (1996), Yang et al. (1996),
Koch et al. (1997) fig. 1.3-1, , Wang et al. (1998)), elles sont commandées directement par
une différence de pression et laissent s'écouler le fluide dans un seul sens (fonction clapet
antiretour). Elles ne nécessitent donc pas d'apport extérieur d'énergie, contrairement aux
valves actives.
Dans ce second cas, elles peuvent étre commandées par des actionneurs de type :
- piezoélectrique (Esashi et al. (1989) fig. 1.3-2) ;
- magnétique (Smith et al. (1990) fig. 1.3-3, Bosch et al. (1993), Yanagisawa et al.
(1994), Adkins et Wong (1998)) ;
- électrostatique (Ohnstein et al. (1990) fig. 1.3-4, Wroblewski (1998)) ;
- pneumatique (Schomburg et al. (1994, 1998) fig. 1.3-5) ;
- thermo-pneumatique (Zdeblick et Angel (1987), Goll et al. (1996) fig. 1.3-6) ;
- thermo-électrique (Jerman (1990) fig. 1.3-7, Trah et al. (1993), Fahrenberg et al.
(1995)).

12
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Nous détaillons ci-dessous quelques exemples illustrant ces différents modes de

fonctionnement.

La différence de pression commande
ici directement la flexion de la poutre. Ainsi,
lorsqu'elle fléchit, 1'écoulement a lieu. Cette
microvalve est de type normalement fermée.
De conception simple, elle peut étre adaptée
en forme et en dimensions pour couvrir

différentes plages de débit.

Actionneur

Support de la valve
en Silicium
Embase de la
valve en Wi

Fig. 1.3-1 : Microvalve passive
Koch et al. (1997)

Cette microvalve est aussi de type

Piézoélectrique normalement fermée. L'ouverture de celle-ci est
obtenue en alimentant en tension un actionneur

piézoélectrique. Afin obtenir des déplacements

Silicium importants de l'obturateur et faciliter ainsi
Verre I'écoulement, il est cependant nécessaire d'empiler
Silicium

un certain nombre de disques de céramique

Entrie2  Enizéel Sorlie piézoélectrique et d'alimenter sous forte tension.

Ces deux contraintes limitent les possibilités de

Fig. 1.3-2 : Microvalve piézoélectrique

Esashi ef al. (1989) miniaturisation de I'ensemble.

Un champ magnétique, généré par un
¢lectroaimant extérieur, commande 1'obturateur
polysilicium/métal de cette microvalve. Ainsi,
en fonction du sens du champ magnétique,
l'obturateur ferme l'orifice inférieur ou
supérieur. Il est aussi possible, en utilisant deux
champs magnétiques, de maintenir 1'obturateur
en position centrale, permettant au fluide de
sortir des deux cotés. Cependant cette

configuration est assez instable.

A Flow t Magnetic Field

Low Reluctance d
Metal Film

Poly Silicon
Stopper
44— ——  Flow

Magnetic |
Matenial

Flow l

Fig. 1.3-3 : Microvalve magnétique
Smith et al. (1990)
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L'obturateur de cette microvalve est
une lame flexible a l'intérieur de laquelle a
¢té insérée une premicre ¢lectrode, la
seconde ¢électrode se situant dans le corps de
I'ensemble. On peut alors créer une force
¢lectrostatique  entre  celles-ci,  pour
commander la flexion de la lame et obturer

ou non l'orifice d'entrée.

DUTLET INLET VALVE SEAT

VALVE CHAMBER

DIAPHRAGM OF
A CLOSED VALVE

DIAPHRAGM OF
AN OPEN VALVE

ACTUATOR
CHAMBER

Fig. 1.3-5 : Microvalve pneumatique
Schomburg et al. (1998)

Le principe de fonctionnement est

similaire a «celui de la microvalve

pneumatique précédente. L'impulsion de
pression est ici générée a l'aide d'une

résistance chauffante.

Fig. 1.3-4 : Microvalve électrostatique
Ohnstein ef al. (1990)

La plupart des microvalves actives
nécessitent d'étre alimentés en permanence
pour rester dans leur état d'ouverture ou de
fermeture. Schomburg et al. (1998) ont
développé une microvalve pneumatique, qui
ne nécessite de 1'énergie que pendant le
d'état. Une

changement impulsion de

pression permet de faire passer une

membrane précontrainte d'un état d'équilibre

a l'autre.
outlet inlet o

) ' silicone

fluid - -~ platelet
chamber {7 el polyimide
diaphragn

%
actuator 1 resistive
chamber 770777 heater
orifice

Fig. 1.3-6 : Microvalve électropneumatique
Goll et al. (1998)
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Metalizaton

Fig. 1.3-7 Microvalve thermo-électrique

Jerman et al. (1990)

de l'obturateur

Cette

valve

utilise

une

membrane de silicium sur laquelle sont
placées des résistances chauffantes. En
chauffant, les résistances déforment la

membrane, il en résulte un déplacement

Le tableau suivant présente les caractéristiques de quelques-unes des microvalves citées ci-

dessus :
Dimensions | Pressions | pyypuc | Debiss de | Fluide
Références | Caractéristiques | Utilisées -1 . e Actionnement
b (Ul min™) fuite Utilisée
(;u‘m) (m ar) (,Lll min—])
Esashi et al. 4 branches cau
(1989) 200%500 1000 300 5 déionisée Valve passive
Esashi et al.
(1989) 50%50 750 85000 100 azote Piézoélectrique
Ohnstein et 750 650 000
al. (1990) 350390 150 150 000 100 gaz Electrostatique
Jerman et al. Diamétre ' Thermoélectrique
(1990) 2500 1400 70000 45 air 2000 mW
Shoji et al.
(1992) 70x70 100 5360 0,26 eau Valve passive
Bosh et al. ' Electromagnétique
(1993) 31x31 2000 36000 air et Electrostatique
Thermoélectrique
Trahezal. | 14500x8500 4000 | 150 000 cau |« sans actionneur
(1993) %1430 75 000 & avec actionneur
Rapp et al. Diameétre
(1994) 1500 230 3000 24 eau Valve passive
Zengerle et
al. (1994) 100 6500 liquide Electrostatique
Yang et al.
(1996) 1580600 40 1600 50 eau Bivalve passive

15




Chap. I : LES MICROSYSTEMES

Dimensions Pressions i i .
Références | Caractéristiques | Utilisées Deb?tk?] Debl.t s de Fh.”.de, Actionnement
(suite) (m) (mbars) (ul min™) fuite Utilisé
H (ul min‘l)
Goll et al. Diamétre Thermo-
(1996) 5000 300 15000 0,06 azote )
pneumatique
Ulrich et al.
(1996) 1700x1000x15 200 15000 liquide Valve passive
Koch et al. 1000x1000 13-77 1100 '
(1997) 700%x700 13 -67 420 1 eau Valve passive
500x500 41-73 90
Wang et al.
(1998) 200700 1000 20000 liquide Valve Passive

1.3.2- Les micropompes

Le nombre croissant d'applications faisant intervenir la mise en circulation d'infimes
quantités de fluide a nécessité le développement d'un nombre important de micropompes. Les
techniques actuelles permettent de miniaturiser des pompes déja existantes, telles que les
pompes a engrenage (fig. 1.3-9), ou de concevoir des micropompes spécifiques faisant
intervenir des caractéristiques de fluides particuliers. C'est le cas pour les micropompes
(fig.
hydrodynamiques (Jang et Lee (1998)). Le principe de la plupart des micropompes est

¢lectro-hydrodynamiques 1.3-10) ou encore pour les micropompes magnéto-
cependant basé sur le fonctionnement d'une pompe mécanique volumétrique (fig. 1.3-8). Dans
ce cas, un actionneur crée une variation de volume dans une chambre connectée a deux
valves. Celles-ci fonctionnent en opposition et permettent, pour un cycle de fonctionnement,

la création d'un débit et d'une surpression en sortie de la pompe.

AP,

Fig. 1.3-8 : Principe de fonctionnement
d'une pompe volumétrique
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Les différences entre toutes ces micropompes se situent essentiellement au niveau de

l'actionneur. Comme pour les microvalves, nous retrouvons des actionneurs :

- piezoélectriques (Van Lintel et al. (1988) fig. 1.3-11, Esashi et al. (1989), Shoji et al.
(1990), Gass et al. (1993,1994), Stemme et Stemme (1993), Carroza et al. (1995),
Forster et al. (1995), Gerlach et Wurmus (1995), Gerlach et al. (1995), Olsson et al.
(1995,1997), Stehr et al.(1996), Ederer et al. (1997), Koch et al. (1997,1998), Nguyen

et al. (1998), Richter et al. (1998) ;

- électrostatiques (Zengerle et al. (1995, fig. 1.3-12), Bourouina et al. (1997), Francais
et al. (1997,1998), Nguyen et al. (1998), Richter et al. (1998), Voigt et al. (1998);

- pneumatiques (Rapp et al. (1994), fig. 1.3-13) ;
- thermo-pneumatiques (Van de Pol et al. (1989,1990), Schomburg et al. (1994),

fig. 1.3-14), Acero et al. (1997).

Comme dans le cas d'un syst¢éme homologue
macroscopique, le fluide est véhiculé entre les
dents de deux pignons en rotation. En
controlant leur vitesse, il est possible d'obtenir
des débits précis. Cette micropompe est
particuliérement adaptée pour des fluides

fortement visqueux (Ddpper et al. (1997)).

i
Tube | Caolle

—

- e
Contacts ) B\;gj’ Pompe
Electrigues e | ; b
s 1

F

Support en Ceramigue

Fig. 1.3-10 : Micropompe électro-hydrodynamique
Richter et al. (1991)

Fig. 1.3-9 : Micropompe a engrenages
Dopper et al. (1997)

Les ¢lectrohydro-
dynamiques (Richter et al. (1991), Ahn et

micropompes

Kim (1998)) présentent I'avantage de ne pas
comporter de parties mobiles. En effet, la
mise en mouvement du fluide se fait par
l'intermédiaire de forces électriques (forces
de Coulomb), générées entre deux grilles ou
¢lectrodes et des fluides

agissant sur

polarisés (alcools, acétone, eau distillée).
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L'actionneur piézo-¢€lectrique ci-contre se
compose d'une membrane de faible épaisseur
sur laquelle sont collés un ou plusieurs
disques de céramiques piézo-€lectriques. Il en
résulte un ¢élément bimorphe qui fléchit
lorsqu'une tension est appliquée aux bornes
des disques piézo-¢€lectriques. La variation de

volume est ainsi générée.

actuation chamber pump diaphragm

/
/ counterelectrode

/ //

pump chamber

o

isolation
layer

actuation
unit

valve umit

outiet

Fig. 1.3-12 : Micropompe électrostatique
Zengerle et al. (1995)

L'actionneur de cette micropompe
pneumatique est un générateur de pression. Il
commande directement la pression au niveau
de la membrane et donc sa flexion. Le
systtme est difficilement miniaturisable
puisque ce générateur est extérieur a la

micropompe.

Disque Piézoélectrique

Entrée

Fig. 1.3-11 : Micropompe piézoélectrique
Van Lintel et al. (1988)

L'actionneur ¢lectrostatique présenté
utilise deux électrodes, I'une fixée sur le
corps de la micropompe, l'autre mobile,
solidaire de la membrane. Par application
d'une tension entre ces deux électrodes, la
membrane fléchit et génére la variation de

volume dans la chambre de la pompe.

—1— pneumalic drive

= _~ polyimide - membr

_- Hitanium membra

7

LIGA structure

i

="k L BT from gold
"’////,/ ///////'/// _/,’ Ay
oy & 7 A A glasscover
NS T
T
\

valve chamber
for inlet

valve chamber
for outlet

pumping
membrane

Fig. 1.3-13 : Micropompe pneumatique
Rapp et al. (1994)
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pump cases resistive actuator polyimide adhesive
from PSU heater chamber membrane /
\ J inet : \ outiet /

NN NI [ ] ] ] AN
0.75mm o4mm 1 o0.75mm
inlet valve pump chamber outiet valve

210x7 mm

|

Fig. 1.3-14 : Micropompe thermo-pneumatique
Schomburg et al. (1994)

Cet actionneur thermopneumatique est

constitué dune cavité dair fermée dans

laquelle est placée une résistance chauffante.

Celle-ci, en augmentant la température de I'air,

permet l'augmentation de la pression et la

flexion de la membrane. Le temps de réponse

dépend de la puissance fournie a la résistance.

le temps de relaxation dépend de l'échange de

chaleur avec le milieu extérieur.

Le tableau ci-dessous synthétise les caractéristiques hydrauliques de quelques micropompes :

Longueur Pressions | Débits Fluide Fréquence
Références | Caractéristique | (mbars) | (ul min™) Utilisé Actionnement | Utilisée
(um) (Hz)
Van Lintel ef al. | diamétre valve Piézo-
700 50 : 0,1-1
(1988) 7000 cat électrique
Esashi et al. diamétre valve 78 20 eau Piézo- 20
(1989) 100 déminéralisée ¢lectrique
Shoji et al. Piézo-
100 40 . 20
(1990) cat électrique
Van de Pol oo Thermo-

50 64 liquid 0,5
et al. (1990) 1quiee pneumatique ’
Richter et al. | entre les grilles 0-12 0 - 1700 eau Electro-hydro

(1991-a) 10 - 60 déminéralisée | dynamique
ynamiq
Richter ef al. | entre les grilles fluides Electro-hydro
3-25 14 000 ) .
(1991-b) 350 polarisés dynamique
Gass et al. - Piézo-
0-100 | 10-1000 liquid :
(1993) 1quide électrique
Stemme et diamétre valve 200 16 000 eau Piézo- 110
Stemme (1993) 230 et 530 25 35000 air ¢lectrique 6
Gass et al. - Piézo- 10
100 10 - 1000 liquid :
(1994) 1quiee ¢lectrique 40 ; 80
diamétre valve
R?;I; 964’;)"1- 500 230 - 320 86000 o Pneumatique 5
1000 ; 1500 8
Schomburg diamétre valve . Thermo-

38 44 . 5
et al. (1994) 750 a pneumatique
Carroza et al. microcanaux 600 cau Piézo- 12

(1995) 500 2700 ¢lectrique 70
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Longueur Pressions | Débits Fluide Fréquence
Références | Caractéristique | (mbars) | (ul min™) Utilisé Actionnement | Utilisée
(suite) (1m) (Hz)
Gerlach et orifice valve 0-70 0 - 400 eau Piézo- 100 -
Wurmus (1995) | 143x143, 9x9 méthanol électrique 10000
Gerlach et al. orifice valve 260 cau Piézo- 100 -
(1995) 163x163 ¢lectrique 1000
Olsson et al. orifice valve 170 16 eau Piézo- 540
(1995) 300300 ¢lectrique
Zer(lfgrglg_zt) al. 350 800 Electrostatique | 1-900
Zengerle et al. | orifice valve 310 250 - 850 Electrostatique 0,1- 800
(1995-b) 400x400 7 400 - 200 2 - 6000
Stehr et al. orifice valve 170 2000 cau , Piéz_o- 10 - 2000
(1996) 800x800 ¢lectrique
Dopper et al. | diamétre engre : fluide 200 - 2000
1(?997) 596, 1 19% 1200 1000 visqueux CHEFENABE | (tr min™)
Olsson et al. orifice valve 600 3500 méthanol Piézo- 3 - 4000
(1997) 8020 ; 80x80 760 2300 eau ¢lectrique
Koch et al. orifice valve 750 900 cau , Piéz_o- 1 - 1000
(1997) 700700 ¢lectrique
Jang et Lee diameétre 1.8 63 liquide Magnéto-hydro
(1998) 1000 ’ conducteur dynamique
Richter et al. orifice valve 10 700 cau , Piéz_o- 220
(1998) 400x400 ¢lectrique

Pour compléter ce tour d’horizon, on peut également dire quelques mots a propos d’un

type original de micropompe pour gaz, qui utilise une propriété intéressante : I’effusion

thermique, ou thermal creep. Lorsque deux réservoirs contenant un méme gaz, mais porté a

des températures différentes, sont mis en communication par un microcanal, il apparait un

¢coulement allant des plus basses vers les plus hautes températures (Kennard (1938)). Ce

phénomene est 1i¢ au caractere raréfié de 1’écoulement dans le microcanal, au sein duquel le

libre parcours moyen des molécules n’est pas petit comparé au diametre hydraulique. Une

association judicieuse de microcanaux, reliant des chambres qui comportent des points de

chauffage localisés, peut conduire a la réalisation d’une micropompe fonctionnant sans aucune

partie mobile (Vargo et al. (1999), Vargo et Muntz (1999), Hudson et Bartel (1999)).
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1.4- Les différents systémes de mesure de microdébit liquide

1.4.1- Position du probleme

La mesure du débit revét une importance fondamentale dans les réseaux de transport
de fluides, plus généralement dans toute installation industrielle ou doit étre controlée la
quantit¢ de fluide intervenant dans un processus. Ceci est particulierement vrai dans les
applications médicales ou les quantités de produits actifs doivent étre rigoureusement
controlées. Si cette mesure est relativement simple a réaliser a 1'échelle macroscopique,
puisqu'il existe un grand nombre de débitmeétres massiques ou volumiques (fig. 1.4-1 et
1.4-2), il n'en est pas de méme lorsque les systémes a tester sont a I'échelle millimétrique,

voire micrométrique.

MAGNETIC S
FICKUP
i ]
SUPPORT
SUPPORT
- RETAINER _
RETAIMER TOR 4
55 BODY- / GRAVITY L
—
////'/f@,,,ﬂ,,f EQUILIBRIUM [
\3 i — - = et
\\\\,U_. 5 —Ey
S FLOW 1
\\\\\\\‘ f A DIRECTION AL Ler
=
i-—l‘l
; ' A TAPERED =
el aEuﬁm SHAFTBUSHING | Havom METERING )
SUPPORT  BEARN SRS N, SURPORT TUBE |
HOLE juency
Fig. 1.4-1 : Débitmétre a turbine '° Fig 1.4-2 : Rotamétre '°

En effet, les débits mis en jeux étant de quelques microlitres par minute, les
débitmetres usuels atteignent leur limites. Par exemple, dans le cas de débitmetres
mécaniques, tels que les compteurs a turbine ou a piston, le débit n'atteint plus une valeur
suffisante pour vaincre les frottements des organes mobiles. Il faut alors mettre au point des
débitmetres spécifiques. Ainsi, plusieurs prototypes de microdébitmetres ont été développés

par des laboratoires a des fins de recherche. La principale difficulté réside alors dans la phase

1 "iquid Flowsmeters", www.omega.com
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d'étalonnage de ces microdispositifs, puisqu'il n'existe pas de microdébitmetre étalon. Nous
détaillons dans ce paragraphe quelques microdébitmeétres présents dans la littérature. Le but
est de présenter les possibilités d'adaptation des principes de mesures macroscopiques au cas

de mesures de microdébits liquides, ainsi que les divers types d'étalonnages rencontrés.
1.4.2- Les microdispositifs

Ces microdébitmetres utilisent la technologie silicium. De la taille des microsystémes
a tester, ils peuvent étre directement implantés dans ceux-ci. Ils simplifient et compactent les
bancs d'essais, puisqu'ils n'ont plus besoin d'étre raccordés a I'élément de test. Toutefois, ils
demeurent trés spécifiques a un microdispositif donné. Différents principes de mesures

apparaissent.
1.4.2.1- Mesures par flexion d'une poutre

Le principe de fonctionnement de ce
débitmeétre est basé sur la mesure de flexion
d'une poutre (Gass et al. (1993) fig. 1.4-3,
Schmidt et al. (1997)). A la base de cette Ecoulement Poutre Element

en flexion ACILEnE
ror 1z , , . ., piézorésistif
poutre ont ét¢ déposées des résistances pi€zo

connectées a un pont de Wheastone.

Lorsqu'elle est soumise a un écoulement, la

poutre fléchit, faisant varier la tension de

sortie du pont. Le débit est obtenu en fonction

Fig 1.4-3 : Débitmétre Gass et al. (1993)

de la tension, a la suite d'un calibrage réalisé

par mesure volumétrique.

La sensibilité¢ du capteur développé par Gass et al. (1993) est d'environ 10 mV par pl
min”', ce qui permet une plage de mesure allant de 1 pl min™' jusqu'a 200ul min™. 11 est trés
facilement intégrable en sortie d'une micropompe ou d'une microvalve. Cependant, le capteur

devant se situer a l'intérieur de l'écoulement, il augmente les pertes de charge en sortie du
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microsystéme. Pour diminuer au maximum ces perturbations, il est nécessaire de concevoir

une poutre de tres faible épaisseur, ce qui rend le capteur particulierement fragile.

1.4.2.2- Mesures par échanges thermiques

En plagant dans un écoulement une résistance chauffante, portée par effet Joule a une
température supérieure a la température de cet écoulement, on génere un échange de chaleur
convectif. Cet échange est fonction des propriétés physiques du fluide, de la vitesse de
I’écoulement et de 1'écart de température entre 1'élément chauffé et le fluide. Il est ainsi
possible d’accéder a la vitesse ou au débit volumique en analysant les transferts de chaleur O
(principe de I'anémométrie thermique). Nous trouvons dans la littérature différentes sortes de
configurations de capteurs (Ashauer et al. (1998-a)). La premicre (Fig. 1.4-4, ©) se compose
d'une résistance chauffante et d'une thermistance, placées a l'intérieur d'une canalisation. La
vitesse du fluide est calculée a partir de la puissance électrique P,; nécessaire pour maintenir

la résistance a une température constante.

® - @ .
Ecoulement ) ‘ﬂ< =) EcoulementE ) i :'774&5)
N4 N

AT AT
@ |Pe’ @ |Pe,
Ecoulement Q Ecoulement ﬁ
N N

Fig. 1.4-4 : Principe de fonctionnement

Le deuxiéme type de capteur (@) est constitué d'une résistance chauffante, placée entre
deux thermistances. Le fluide est chauffé par l'intermédiaire de celle-ci. Le débit est alors
calcul¢ a partir de la mesure de température en amont et en aval du point chaud. Il est

nécessaire de concevoir des thermistances de faible épaisseur afin de perturber au minimum
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I'écoulement. Pour éviter ce probléme, il existe des capteurs (@) reprenant le méme principe
mais dans lesquels les thermistances sont placées a I'extérieur de la canalisation. L'écoulement
est moins perturbé, puisqu'il n'y a plus d'obstacles dans I'écoulement, mais la sensibilité et le
temps de réponse sont plus faibles, puisque la mesure de la température du fluide est dans ce
cas indirecte. Enfin, dans la derniére configuration (®) on n'émet qu'une petite quantité
d'énergie. La résistance envoie une impulsion de chaleur dans le fluide. La vitesse est calculée
a partir du temps que met cette impulsion a arriver a la thermistance, située a une longueur /

du point chaud.

Les réalisations basées sur un principe d'échanges thermiques sont nombreuses
(Johnson et Higashi (1987), Yang et Soeberg (1992), Robadey et al. (1995), Hsieh et Zemel
(1995), Qiu et al. (1996), Nguyen et al. (1998), Ashauer et al. (1998-a), Toda et al. (1998).
Lammerink et al. (1993) ont développé deux microdébimetres basés sur la troisieme
configuration. La figure 1.4-5 montre la structure des trois résistances (réalisées par dépot
métallique sur du polysilicium) a l'intérieur d'un canal de 1mm de large.

Ce systeme peut €tre intégré dans la fabrication méme d'une micropompe ou constituer
un capteur indépendant. Dans ce cas, les possibilités d'utilisation sont multiples. Les plages de

mesure des vitesses vont de 2,5 10%2a 1,8 102 ms™.

Fig. 1.4-5 : Microdébimétres
Lammerink et al. (1993)
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1.4.2.3- Mesures par le principe du tube de Prandtl/Pitot

Ashauer et al. (1998-b) ou encore Berberig et al. (1998) ont développé des micro
dispositifs fonctionnant sur le principe d'un tube de Pitot. Ces capteurs permettent donc de
déterminer la vitesse du fluide a partir d'une mesure de la différence entre pression statique et
pression totale.

Le systtme congu par Berberig et al. se upper capacitor  Pyrex

(a) Viuig =0 M8 electrode glass
compose d'un tube de Pitot associé a un

capteur de pression capacitif (fig. 1.4-6 a).

fluid passage

Lorsqu'il est placé dans un écoulement, la ) .
lower capacitor  thin Silicon

s ; \ electrode membrane
cavit¢ du capteur se trouve portée a la

Viuid

pression totale. L'extérieur de la membrane en p p
tot stat

silicium étant a la pression statique, elle (b)

fléchit, faisant varier la distance entre deux

¢lectrodes et par voie de conséquence la

stagnation boss
paint deflection

capacité de l'ensemble (b). La vitesse est alors

reliée a cette variation de capacité.

Ce capteur est particuliérement adapté pour la Fig. 1.4-6 : Principe de fonctionnement
mesure de vitesse dans des écoulements externes, puisqu'il doit étre directement placé au sein
de 1'écoulement. Du fait de sa trés bonne compacité, il peut aussi €tre utilis¢ dans des
canalisations d'assez petites dimensions ou des capteurs standards ne peuvent pas étre insérés.

Les dimensions de la canalisation doivent cependant rester suffisamment importantes pour

que le systeme de mesure ne perturbe pas 1'écoulement.

1.4.2.4- Etalonnage

Tout systéme de mesure nécessite d'étre étalonné. Cet étalonnage, qui consiste a relier
la grandeur é¢lectrique de sortie du capteur a la grandeur physique mesurée, doit tenter de
prendre en compte tous les parametres pouvant perturber la mesure (température, humidité,
tension d'alimentation...). Dans le cas de mesure de microdébits, 1'étalonnage direct est
impossible puisqu'il n'existe pas de systétme de mesure étalon. Pour les microdispositifs

décrits plus haut, la solution consiste alors a comparer la sortie du capteur avec une valeur de
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référence. Cette valeur peut étre obtenue, par exemple, par mesure volumétrique ou massique
du liquide en fonction du temps. Dans ce cas de figure, il est cependant nécessaire de disposer
de systémes de mesures ¢étalons de volume ou de masse. Une autre solution consiste a régler
initialement le débit traversant le capteur, par exemple par l'intermédiaire de pompes a
seringue pour applications médicales (PERFUSOR secura FT de B.BRAUN Malsungen AG ).
Dans ce type d'é¢talonnage indirect, les possibilités de mesures sont limitées par les plages de
réglage de la pompe (0,1 499,9 ml h™).

I est également possible d'obtenir la valeur de référence a partir d'un écoulement dont
on connait parfaitement le comportement (ex : écoulement de Poiseuille dans des microtubes
de diameétre convenable). Le débit est alors obtenu analytiquement a partir d’'une mesure de
différence de pression, grandeur physique plus facilement mesurable.

L'é¢talonnage des microdispositifs est aussi rendu délicat par le faible niveau de sortie
électrique. Il est nécessaire d'amplifier le signal, ce qui a pour inconvénient d'augmenter les

bruits €lectriques parasites.

1.4.3- Les dispositifs macroscopiques

Les dispositifs présentés dans cette partie ont 1'avantage d'effectuer des mesures plus
directes de débit. Celles-ci sont essentiellement obtenues par le relevé des variations

temporelles de volume ou de masse du liquide de test dans un réservoir.

1.4.3.1- Mesures par pesée du liquide

Richter et al. (1997) utilisent simplement une balance de précision pour déterminer la
masse d'un volume de liquide dans un réservoir en fonction du temps. La précision de mesure
dépend directement de la précision de la balance. La plage de mesure va de 1 4 1000 pl min™.
Schnell (1997) a développé un systéme original (Fig. 1.4-7) utilisant un capteur optique (2)
pour accéder a la masse d'une goutte de liquide sortant en bout du tube de test. Le capteur
détecte le flexion du tube créée par la formation de la goutte. L'ensemble est placé dans une
chambre (1) pour éviter toute perturbation extérieure. Les débits ainsi obtenus se situent dans
une plage allant de 10 4 1600 pl min™, I'é¢talonnage ayant été effectué a l'aide d'une balance de

précision Mettler PM 100.
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E[m 1 Fig. 1.4-7 : Débitmetre a pesée de liquide
Schnell et al. (1997)
A
S

Ce systeme de mesure est délicat a mettre en ceuvre. Il doit étre positionné parfaitement
horizontalement, pour que la formation de la goutte s'effectue de fagon identique pour toutes
les mesures. Le choix de la matiére du tube est primordiale. En effet, ce tube doit permettre la
mesure d'une fleche lors de la formation de la goutte mais les déformations doivent rester
faibles, pour qu'un comportement totalement élastique permette le retour a la position initiale,
apres chaque largage de goutte. Le capteur utilis€ mesure des fleches de 80 pm avec une

précision de 0,5 um. Ce systéme est malheureusement trés sensible aux vibrations.

1.4.3.2- Mesures par relevé d'une variation de pression

Fig. 1.4-8 : Détermination du volume écoulé par mesure de
variations de pression - Schnell et al. (1997)

Ce systeme, congu par Schnell (1997) mesure une variation de pression statique dans
un réservoir au cours du temps, convertie ensuite en variation de volume (fig. 1.4-8 a). Afin

d'¢liminer l'influence de certains parametres (température du liquide notamment) et
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d'augmenter la sensibilit¢ du systétme de mesure, le volume est obtenu par mesure
différentielle de pression dans deux tubes connectés entre eux.

Cette configuration permet aussi de réaliser un systeme "pendulaire", permettant de
rééquilibrer les pressions pour une prochaine mesure (b). Ce systéme autorise la mesure de
débits compris entre 10 et 2000 pl/min, le microsystéme pouvant étre connecté en amont ou

en aval du systéeme de mesure. Il ne peut toutefois fonctionner qu'en position verticale.

1.4.3.3- Mesures par déplacement d'un ménisque

Le débit volumique est dans ce cas
obtenu par la mesure de vitesse d'une ] )
. o . syringe MICToscope
interface liquide/gaz dans une pipette
calibrée (fig. 1.4-9). Cette vitesse est
calculée en connaissant le temps ¢ que va

mettre ce ménisque pour parcourir une

distance d. La précision de la mesure est

fonction de I'étalonnage du volume de la 3 g—a "-—f;E )

pipette et des erreurs de mesure de la

flow chip capillary

distance. Afin de réduire ces incertitudes
de mesures, Phfaler et al. (1991), Urbanek Fig. 1.4-9 : Systéme de mesure par suivi de ménisque

. Urbanek et al. (1994)
et al. (1994) ou encore Richter et al. (1997)
utilisent le réticule d'un microscope
optique pour suivre la progression du ménisque. A partir de la connaissance de la vitesse et de
la section de la pipette, il est ensuite ais¢ de déterminer le débit volumique. Ce systéme
permet une large gamme de mesure, en adaptant le volume de la pipette aux débits a mesurer.
Ce principe peut aussi €tre utilisé pour la mesure de débits gazeux. Le ménisque est alors
obtenu en injectant une bulle de liquide dans la pipette de test (Pong et al. (1994)). Une
seringue, connectée entre 1'élément testé et la pipette, permet l'initialisation du systeme de

mesure en ramenant le ménisque a sa position de départ.
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Schell (1997) a imaginé un systéme de mesure
par déplacement de bulle d'air qui ne nécessite
pas d'initialisation (Fig. 1.4-10 a). Quatre
vannes, commandées deux a deux, permettent
une configuration "pendulaire". La bulle peut
alors étre utilisée dans les deux sens

d'écoulement (b) . Nous pouvons noter que

sur ce systeme, la mesure n'est plus effectuce

] ) o Fig. 1.4-10 : Systéme de mesure a bulle d'air
manuellement mais par l'intermédiaire de Schnell et al. (1997)

capteurs optiques.

1.5- Influence de la miniaturisation sur les écoulements de fluides

Les microsystémes fluidiques ont typiquement des dimensions -caractéristiques
comprises entre le micron et le millimétre. Dans ce cas, certains phénoménes physiques ne
peuvent plus étre négligés dans 1'étude des écoulements internes de fluides, comme c'est
souvent le cas a I'échelle macroscopique. Ceci est li¢ au fait que le rapport surface/volume est
nettement supérieur dans les microsystemes. En effet, pour un dispositif a 1'échelle humaine,
ce rapport est de ordre de 1 m™, alors que pour un microsysttme de dimensions
caractéristiques de 1 pm, ce rapport atteint 10° m™. Cette forte augmentation affecte
sensiblement les flux de masse, de quantité de mouvement et d'énergie a travers les surfaces et
notamment les interfaces fluide/fluide et fluide/paroi. L’importance des conditions limites et
particulierement des états de surfaces, s’en trouve fortement accrue. Ho et Tai (1998) et Gad-
el-Hak (1999) présentent I'état des connaissances sur les divers phénomenes liés aux
microécoulements. Ils proposent une réflexion sur les différents modeles continus ou
moléculaires utilisables pour 1’analyse du comportement des microécoulements, en fonction

de la nature du fluide et des conditions d’écoulement.
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1.5.1-Ecoulements gazeux

En ce qui concerne les microécoulements gazeux, la premiére conséquence du
confinement est la raréfaction de 1’écoulement. En effet, les parois se rapprochant, les
collisions entre molécules gazeuses perdent de leur importance devant les collisions de celles-
ci avec la paroi. Un des pionniers dans ce domaine des écoulements raréfiés internes fut
Knudsen qui, notamment, mit en évidence dés 1909 1’apparition de glissement a la paroi, dans
certains écoulements de gaz raréfiés. De facon plus générale, il introduisit un nombre

adimensionnel, auquel il donna son nom, qui permet de caractériser le taux de raréfaction de

I'écoulement. Ce nombre est défini comme le rapport du libre parcours moyen 7 des

molécules sur une longueur caractéristique L. de I'écoulement :

‘
Kn=— 1-1
=T (1-)
Il permet de délimiter différents régimes d'écoulements, représentés sur la figure 1.5-1.
non raréfié | legerementraréfié | modérément rarefié | hauterment raréfié
: . l . l
: : :
Navier-Stokes |! Navier-Stokes ! » Il Moléculaire
Euler sans glissement i avec glissement i Transition i libre
l . l . l
1 - - >
0 10° 102 10" 1 10 Kn

Fig. 1.5-1 : Différents régimes de Knudsen
Gad-el-Hak (1999)

Typiquement, pour des nombres de Knudsen inférieurs a 10~ , on se trouve dans un régime
classique, convenablement modélisé par une approche de type milieu continu. On peut alors
employer les équations de Navier-Stokes, associées a des conditions limites traduisant le non-
glissement et la continuité de la température a la paroi. En particulier, lorsque Kn tend vers 0,
la diffusion moléculaire devient négligeable et les équations de Navier-Stokes dégénérent en
¢quations d'Euler, 1'écoulement devenant alors non visqueux et isentropique. Il est a noter que

le modele d’Euler donne de trés bon résultats pour des écoulements industriels dans des
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canalisations de dimensions millimétriques, en dehors des zones de fort changement de

section ou de choc. On se trouve alors dans le domaine de la pneumatique.

Pour des nombres de Knudsen supérieurs a 107, les effets de raréfaction apparaissent et deux
hypothéses vont étre mises en défaut. Tout d’abord, les conditions aux limites ne sont plus
correctement vérifiées par 1’expérience. Ainsi, pour des valeurs de Kn comprises entre 107 et
107", I'écoulement est dit "glissant" : le concept de milieu continu et les équations de Navier-
Stokes restent valables, a condition de les associer a des conditions traduisant un saut de
vitesse (conditions de Maxwell) et de température (conditions de Smoluchowski) a la paroi.
Ce type de régime est fréquemment qualifi¢ de légerement raréfié.

Au-dela, pour des nombres de Knudsen compris entre 10" et 10, le régime devient
modérément raréfié. Il s’agit en fait d’un régime de transition, pour lequel 1’approche de type
milieu continu n’est plus valable, car il n’y a plus de relation linéaire entre contraintes et
vitesses de déformation (le fluide n’est plus newtonien) et entre flux de chaleur et gradient de
température (le fluide ne répond plus a la loi de Fourier). Toutefois, 1’écoulement n’est pas
suffisamment raréfi¢ pour pouvoir étre qualifié de moléculaire libre. C’est ce type de régime
qui est a ’heure actuelle le moins bien modélisé, les approches testées pouvant étre semi-
analytiques ou numériques.

Lorsque Kn devient supérieur a 10, le régime est hautement raréfié. La modélisation est alors
nécessairement numérique et peut étre déterministe (Molecular Dynamics - MD) ou statistique
(Equation de Boltzmann, Direct Simulation Monte Carlo - DSMC). Les simulations
nécessitent cependant de puissants systemes de calcul pour pouvoir traiter un nombre suffisant
de particules représentatives de I'écoulement considéré. Les simulations DSMC semblent étre
les plus adaptées pour les écoulements internes de gaz raréfiés. Piekos et al. (1996), ou encore
Oran et al. (1998) présentent les possibilités de telles simulations dans le domaine des
¢coulements au sein de microsystemes. Elles permettent aussi de mettre en évidence les

écoulements glissants ou le passage a un régime transitoire.

Pour des écoulements en microcanal générés par gradient de pression, Kn étant fréquemment
compris entre 10~ et 107, le régime est glissant. On constate bien expérimentalement
(fig. 1.5-2) une augmentation du débit par rapport a la prévision d’un modele continu associé

a des conditions aux limites classiques.
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Fig. 1.5-2 : Ecoulement d'Helium dans un microcanal
Shih et al. (1996)

On vérifie également que le modele de Navier-Stokes reste valable, a condition de lui associer
des conditions limites de glissement et de saut de température a la paroi. Ces conditions sont
¢tablies a partir d’un bilan local de quantité de mouvement et d’énergie a proximité immeédiate
de la paroi. Elles sont malheureusement trés sensibles a un coefficient d'accommodation, qui
traduit le type de réflexion des particules a la paroi. De récentes études expérimentales ont
permis de mettre en évidence ce régime glissant (Choi et al. (1991), Pfahler et al. (1991),
Arkilic et al. (1994), Pong et al. (1994), Harley et al (1995), Shih et al. (1996)). Le fluide

généralement utilisé est 1'hélium. Il permet d’atteindre des nombres de Knudsen plus élevés

qu’avec de I’air ou de ’azote.

1.5.2- Ecoulements liquides

A T'échelle microscopique, les mécanismes de transport de masse, de quantité¢ de
mouvement et d'énergie sont tres différents selon que le fluide est un liquide ou un gaz. Dans
les écoulements gazeux, et plus particulierement en écoulements gazeux raréfiés, les forces
intermoléculaires sont négligeables du fait du faible taux de collision entre les molécules.
Dans le cas d'un liquide, les distances intermoléculaires sont de l'ordre de grandeur des

dimensions moléculaires. Les molécules sont alors toujours en "état de collision". Les effets
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des forces intermoléculaires sont donc prépondérants dans le transport local de quantité de
mouvement (Batchelor (1967)).

A priori, pour des écoulements de liquides simples, rien ne laisse présager un comportement
différent entre macro et microécoulement. En effet, les distances intermoléculaires restent
toujours nettement inférieures aux dimensions caractéristiques du microsystéme. En utilisant
une approche dynamique moléculaire (MD), Koplik et al. (1989) retrouvent la condition
limite de non glissement a la paroi solide, pour des écoulements de type Couette et Poiseuille.
Par contre, les résultats expérimentaux relatifs a des écoulements du méme type sont souvent
contradictoires. IlIs sont généralement exploités a partir d’une analyse du nombre de Poiseuille

Po , coefficient sans dimension défini comme le produit d'un facteur de frottement /* (forme
adimensionnalisée d’une moyenne E de la contrainte tangentielle a la paroi) et du nombre de

Reynolds Re. Pour des écoulements de fluide newtonien unidirectionnels, supposés
laminaires, pleinement développés et isothermes, dans des conduites cylindriques de section
quelconque, ce coefficient reste constant et ne dépend que de la géométrie de la section. Les
différents auteurs comparent alors un coefficient Po,,, obtenu expérimentalement a partir
d’une mesure de débit et de gradient de pression, a un coefficient de Poiseuille théorique Poy,
calculé par différentes méthodes approchées, détaillées au chapitre III. Le résultat est ensuite

POex

v
, €N
th

souvent présenté sous la forme d'un coefficient réduit Po*, défini comme le rapport

fonction du nombre de Reynolds Re ou du diametre hydraulique Dy de la section. Ainsi, sous
réserve que la mesure expérimentale soit fiable, lorsque Po* = 1, on peut conclure que la
théorie de Poiseuille est vérifiée. Lorsque Po* < 1, la théorie sous-estime le débit passant dans
la conduite pour un gradient de pression donné ; a l'inverse, si Po* > 1, le débit est surestimé.
Dans ces deux cas, certaines hypotheses de I’écoulement de Poiseuille doivent étre remises en

cause. Nous avons rencontré les trois cas de figures dans la littérature.

- Po* =1 : Flockhart et Dhariwal (1998) ont étudié les caractéristiques de I'écoulement
dans des microcanaux de section trapézoidale. Ils trouvent une bonne corrélation entre théorie
et expérience pour des microcanaux de diametre hydraulique compris entre 50 et 120 pum,

dans le cas d’écoulements d'eau distillée. Différentes longueur L de microcanaux ont été
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testées, afin de mettre en évidence les effets d'entrée. Ceux-ci deviennent non négligeables

L
lorsque le rapport — est inférieur 100.
Dy

- Po* <1 : les premiers résultats relatifs a des microcanaux gravés sur silicium ont été
réalisés par Harley et al. (1989). Les auteurs constatent un net écart entre les valeurs des
nombres de Poiseuille expérimental et théorique, se traduisant par Po* = 0,8 pour des
microcanaux de section rectangulaire. Harley et al. demeurent prudents quant a I’analyse de ce
résultat, I'écart pouvant €tre selon eux di a des erreurs expérimentales. Pfahler et al. (1991)
ont continué cette étude. Leurs essais ont été réalisés avec de 1'isopropanol (liquide polaire) et
une huile silicone. La figure 1.5-3 montre une diminution significative de Po* en fonction de

la profondeur du microcanal, traduisant une augmentation du débit par rapport a la théorie.

1.00

0.95 4 —-°—Silicone oil
—st— [soproponal

0.90

0.85

Nombre de Poiseuille Po*

0.70 f . t . ;
-0 10 20 30 40

~ Profondeur du microcanal (um)

Fig. 1.5-3 : Evolution de Po* en fonction de la profondeur du microcanal
Pfahler et al. (1991)

Pfahler (1992) propose deux explications possibles pour justifier 'accroissement du débit dans
le microcanal. Dans sa premiere hypothése, il suppose que cette augmentation peut étre causée

par la réduction de la viscosit¢ du liquide, lorsque les dimensions caractéristiques de
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'écoulement sont trés faibles. Il introduit alors une viscosité apparente u, qui dépend non
seulement de la température, de la pression et de la nature du fluide, mais aussi de la distance
a la paroi'®. Ce modéle n'est cependant pas prédictif puisqu'il nécessite un calage
expérimental. La seconde hypothése émise pour justifier I'augmentation du débit porte sur
I'état de surface du microcanal. La mesure de la profondeur de celui-ci étant réalisée a partir
des "pics" d'aspérité (fig. 1.5-4), Pfahler suppose que le fluide peut aussi s'écouler dans les
"creux", ce qui augmente la section de passage, la zone de rugosité se comportant un peu
comme un milieu poreux. Cette explication semble cependant n'avoir d'influence que pour de

treés faibles profondeurs.

Profondeur
mesurée

Profil réel

Fig. 1.5-4 : Erreur de mesure sur de la profondeur - Pfahler (1992)

- Po*>1 : Migun et Prokhorenko (1988) présentent une étude de l'influence du rayon
de microcapillaires, compris entre 0,4 et 1 pm, sur la mesure de la viscosité¢ de liquides
polarisés. Ils mettent en évidence une augmentation de la viscosité apparente du liquide en
fonction de la diminution du rayon. Cette augmentation se traduit par un coefficient de
frottement plus important, le débit expérimental étant alors inférieur au débit théorique de
Poiseuille. Les auteurs justifient leurs résultats en s’appuyant sur la théorie des liquides
polaires. Ils Dattribuent ainsi a I'apparition d'interactions moléculaires (sous forme de
micromoments) qui ont un effet significatif lorsque le rayon du microtube devient

suffisamment petit. Urbaneck et al. (1993) constatent de leur c6té I'influence de la température

avec  y = distance a la paroi

0 = longueur représentant les influences de la paroi
m = facteur d'échelle
u, = viscosité du fluide a la paroi

U= viscosité du fluide loin de la paroi
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sur le coefficient Po*. Ils trouvent que celui-ci augmente avec la température. Ils observent
¢galement qu’une diminution des dimensions des microcanaux se traduit par une
augmentation de Po*. Plus récemment, Mala et al. (1997-a -b) mettent en évidence
expérimentalement l'influence d'une couche ¢€lectrique EDL (Electric Double Layer) sur un
¢coulement entre deux plans paralleles distants de 10 a 280 pm. Cette couche, dont I'épaisseur
peut varier de 0,3 nm a 1 um, se situe a l'interface solide-liquide. Elle est due a des forces
¢lectrostatiques intermoléculaires, fonctions du potentiel électrique de la surface solide et de
la nature du liquide. Elle a tendance a réduire la vitesse des ions proches de l'interface et donc
celle des molécules. De ce fait, il apparait un débit volumique inférieur a celui prédit par la
théorie d’un écoulement de Poiseuille plan. Mala et Li (1999) ont réalis¢ une étude avec des
microtubes de section circulaire, de diamétres compris entre 50 et 254 um et réalisés avec
différents matériaux (acier inoxydable et silice). Les résultats expérimentaux indiquent aussi
une divergence par rapport a la prédiction théorique. Dans ce cas, ils expliquent la diminution
du débit par l'influence des états de surface. Selon eux, la présence de la rugosité modifie le
profil laminaire de vitesses et diminue le nombre de Reynolds de transition. Enfin, Weilin et
al. (2000) ont ¢étudié I'écoulement dans des microcanaux de section trapézoidale dont les
diametres hydrauliques sont compris entre 51 et 169 um. Ils ont aussi mis en évidence une
différence significative entre les résultats expérimentaux et la théorie, qui va dans le méme
sens que les études précédentes. Ils proposent alors un modeéle comportemental

rugosité/viscosité afin d'interpréter ces différences.

La divergence des résultats expérimentaux publiés par divers auteurs n’est finalement
pas clairement expliquée. La précision méme des mesures est souvent difficilement quantifiée.
D’autre part, il apparait nettement un manque d’explications théoriques convaincantes.
L'analyse plus fine des phénomenes passe notamment par I'étude des forces intermoléculaires
a l'interface liquide-solide, cette étude n'étant pour l'instant qu'approchée numériquement. Les
¢tats de surfaces doivent aussi étre analysés pour quantifier leur influence sur l'écoulement.
Ainsi, une modélisation plus précise des microécoulements reste sans doute nécessaire afin de
pouvoir concevoir et optimiser de nouveaux systémes véhiculant des fluides, comme par
exemple des micro-refroidisseurs pour circuit intégrés (Tuckerman et Pease (1981), Pieyi et
Little (1983), Peng et Peterson (1996)) ou encore pour déterminer les pertes de charges dans

des microcanaux reliant différents microsystemes fluidiques sur une méme puce (fig. 1.5-5).
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-
| } Microfluidic
Circuitboard

Fig. 1.5-5 : Intégration de plusieurs microsystémes fluidiques

sur une méme puce - Schabmueller et al. (1999)
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Chap. Il : BANC DE MESURES DE MICRODEBITS LIQUIDES

Ce chapitre est consacré a la présentation et a la validation du banc de mesures de
microdebits liquides. Apres une analyse des bancs d'essais existants, nous détaillons le principe
de fonctionnement et les avantages de notre banc, en présentant ses différents systemes de
mesures et leurs étalonnages, son enceinte thermique et le traitement du signal. La validation
des procédures de test et des mesures a ensuite été effectuée, en s'intéressant a un écoulement
simple de type Poiseuille dans des microtubes de différents diamétres. Enfin, les incertitudes de

mesures sont déterminées, afin de quantifier la précision de celles-ci.

2.1- Présentation

Nous avons présenté au paragraphe 1.3 différents microsystémes fluidiques, dont les
performances varient en fonction de leurs dimensions et de leurs actionneurs. Dans la
conception de tels dispositifs, plusieurs étapes sont nécessaires pour aboutir au produit final.
Pour la mise au point d’une micropompe par exemple, il est recommandé de valider
I’actionneur, les valves (actives ou passives) et les connections avec I’environnement extérieur,
avant d’assembler et de tester le dispositif complet. Dans chacune des phases d’¢élaboration, les
grandeurs physiques telles que la pression, le débit massique ou volumique, ou encore la
température de 1’¢lément ou du fluide de test, doivent étre mesurées avec précision. Ceci
permet de valider ou au contraire de déceler d’éventuels défauts relatifs aux choix
technologiques utilisés, qu'il convient de corriger.

Dans cette optique, nous avons congu un banc d’essais destiné a la caractérisation hydraulique
de tout type d’¢lément fluidique, actif ou passif, tel que des micropompes, microvalves,
microcanaux, microrestrictions... Les conditions de pression et de température étant
généralement du méme ordre que celles mesurées pour des systtmes macroscopiques, la
difficulté de conception réside essentiellement dans la mesure précise des microdébits. Nous
avons recensé dans le paragraphe 1.4 différentes techniques utilisées pour cette mesure. Les
systétmes miniaturisés ont 1’avantage de pouvoir étre directement implantés dans le
microsystéme. Utilisant la technologie silicium, ils nécessitent cependant eux-mémes une étude
complete, qui est longue et colteuse. Leur étalonnage est souvent rendu difficile par de faibles
niveaux de sortie (25 uV maximum pour le capteur de Lammerink et al. (1993), quelques mV

pour ceux de Gass et al (1993) et de Nguyen et al. (1998)). De plus, leur signal de sortie est
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entaché de bruits électriques parasites qui limitent aussi les possibilités de mesure de tres

faibles débits. Nous avons vu que Schnell (1997) ou encore Richter et al. (1997) mesurent le

débit par pesée du liquide de test. Méme si les plages d'utilisation sont intéressantes, ils mettent

en évidence les limites de cette technique (107" m’s™) dues 4 la sensibilité des balances et a

I'évaporation du liquide.

Pour réaliser un banc d'essais polyvalent, capable de tester n’importe quel microsystéme

fluidique, il est important de pouvoir couvrir une large gamme de débits (typiquement entre

10" et 107 m’s™). La derniére solution, développée par Pfahler et al. (1991), Urbanek et al.

(1993) ou encore Richter et al. (1997) et qui consiste a mesurer le déplacement d'un ménisque,

constitue le meilleur compromis (fig. 2.1-1).

T A RN
PFAHLER
T T TTT7m T T T T777T Mesure
URBANEK par déplacement
) MR d'un ménisque
a4 %&HTER
Plage de mesure T ]
annoncée [T
RICHTER )
10 '\é'ﬁsli‘(‘qrjig:gget:te
ELL
L] 8
Plage de mesures [ A
publiées ASHAUER
(T T 7] éch;vr']ezutrﬁe"r’;ri e
_LAMMERINK 95 e
i
GASS Mesure par flexion
1 A d'une poutre
1 0-14 1 0-13 1 0-12 1 0-11 1 0-10 1 0-09 1 0-08 1 0-07 Q (mss-l)

2.2- Bancs de mesures existants.

Fig. 2.1-1 : Plages d'utilisation de divers bancs d'essais

pour la mesure de microdébits

Les différents bancs d'essais utilisant le principe de mesure par déplacement de

ménisque sont de conceptions similaires (fig. 2.2-1 et 2.2-2).

Le liquide est pressuris¢ en amont du microsysteme, par l'intermédiaire d’un détendeur

connecté sur une bouteille de gaz comprimé (hélium, azote). Cette pression, mesurée a 1’aide
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d’un capteur, génere un écoulement dans le microsystéme. Un filtre est placé a l'amont du
capteur afin de protéger le microsysteme d’éventuels colmatages. Le débit volumique est alors
mesuré en suivant, dans une pipette calibrée connectée en aval, le ménisque formé entre le

liquide de test et I'air ambiant.

[

DVM

Fig. 2.2-1 : Banc de mesure de Pfahler et al. (1992)
La pression dans cette partie aval du circuit est supposée étre €gale a la pression atmosphérique.

Pour obtenir une mesure précise, un microscope optique est utilisé pour détecter le passage du

ménisque.

syringe microscope

pressure sensor

thermal chamber flow chip capillary

heater &3

Fig. 2.2-2 : Banc de mesure d'Urbanek et al. (1994)
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Le systéme étant pressurisé a 1’aide d’un gaz, il est nécessaire de prévoir un dispositif évitant la
dissolution du gaz dans le liquide de test, ce qui aurait pour effet de modifier les
caractéristiques du liquide. Pfahler er al. (1992) séparent les deux phases a I’aide d’une
membrane ; Urbanek ef al. (1994) chauffent la zone de mélange des deux fluides a une
température proche du point d’ébullition du liquide de test, afin de le dégazer. Chaque banc
possede aussi une enceinte thermique, qui permet d’éviter les fluctuations de température
pendant la durée de la mesure.

Ces systémes, bien que fonctionnels, ont cependant quelques inconvénients :

- la configuration du banc est de type "ouverte". Le liquide de test est donc en contact
avec l'environnement extérieur : il peut des lors étre pollué par des poussieres qui modifient la
progression du ménisque dans la pipette. Il peut également s'évaporer lors de mesures a
température élevée, particulicrement s'il s'agit d'un liquide volatile (éthanol, propanol...). De
plus, cette configuration ne permet de réaliser des mesures que dans un seul sens d'écoulement,
puisque le liquide ne peut étre pressurisé¢ qu'en amont du microsystéme. Il est donc nécessaire
de démonter tous les microdispositifs qui ont besoin d'étre testés dans les deux sens (c'est le cas
des microclapets). Ces ¢léments étant fragiles, les risques d'endommagement augmentent.

- la mesure de débits se faisant dans les deux cas manuellement (déclenchement manuel
d'un chronométre au passage du ménisque), les incertitudes de mesures sont importantes.

- les fuites pouvant étre de l'ordre de grandeur des débits mesurés, ces bancs ne
comportent pas de systéme pouvant vérifier la présence de fuites. Il est alors difficile de

certifier 1'exactitude des mesures.

2.3- Description du banc expérimental.

Nous avons mis au point un banc expérimental de mesures de microdébits liquides en
régime permanent, basé sur le principe de mesure par déplacement de ménisque. Il essaie de
palier aux problémes rencontrés sur les bancs d'essais existants et décrits ci-dessus.

Le banc se compose de trois circuits distincts (fig. 2.3-1) :
- circuit de dégazage (ligne épaisse),
- circuit pneumatique de commande (ligne pointillée).

- circuit hydraulique de test (ligne fine),
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useringue
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Fig. 2.3-1 : Présentation du banc d'essais a- Schéma de principe

b- Photo d'ensemble

43



Chap. Il : BANC DE MESURES DE MICRODEBITS LIQUIDES

Le circuit de dégazage permet d'obtenir un liquide dépourvu de toute bulle qui pourrait
modifier les caractéristiques de celui-ci. Cette opération est réalisée dans deux réservoirs en
verre, placés aux extrémités du circuit de test. Un régulateur de vide de précision, accouplé a
une pompe a vide, régle le taux de vide en fonction du liquide a dégazer. Ce circuit simplifie
aussi l'opération de remplissage du banc. Celle-ci est réalisée en appliquant le vide a une
extrémité, du circuit pour aspirer le liquide directement de I'autre coté, ce qui évite de piéger
des microbulles.

Le circuit pneumatique de commande permet la pressurisation du circuit de test par
l'intermédiaire de deux accumulateurs hydropneumatiques en acier inoxydable. Ce circuit est
alimenté en azote par une bouteille pressurisée (20 MPa), un détendeur de précision réglant la
pression indépendamment dans chaque accumulateur, dans une plage de 0 a 0,4 MPa. La
transmission de la pression entre le gaz et le liquide est assurée par une membrane souple qui
¢vite la dissolution de l'azote dans le liquide. Cette membrane est en Viton afin d'étre
compatible avec différents liquides de test. Les accumulateurs, une fois isolés du circuit de
commande par l'intermédiaire des vannes F et G, permettent de maintenir des conditions
expérimentales constantes durant I'essai (pression de commande). D'une capacité de 500 ml, ils
doivent étre remplis au maximum de 250 ml de liquide, afin que les variations de volume du
gaz pressuriseur, donc les variations de pression, soient négligeables. Ces variations sont
typiquement inférieure a 1/250 en valeur relative, le volume déplacé pendant la mesure étant
inférieurs a 1 ml, volume des pipettes calibrées. Cette solution est plus économique en azote
que celle retenue par Pfahler ou Urbanek, qui consistait a réguler en permanence la pression par
l'intermédiaire d'un détendeur a fuites.

Le banc d'essais possede donc un accumulateur de chaque c6té du microsystéme, ce qui permet
de fonctionner selon des configurations variées. En effet, nous pouvons imposer n'importe
quelle différence de pression aux bornes de 1'é1ément de test. L'écoulement peut donc se faire
dans les deux sens, avec ou sans contre-pression. Nous évitons ainsi le démontage des
microdispositifs nécessitant une caractérisation dans les deux sens d'écoulement, contrairement
aux bancs d'essais décrits au paragraphe 2.2. Le circuit de test est donc totalement fermé,
indépendant des conditions extérieures (pression atmosphérique, poussieres). Comme il est
enticrement réalisé en acier inoxydable, différents liquides peuvent étre utilisés sans risque de
corrosion ou d'oxydation. Les éléments a tester pouvant avoir des dimensions caractéristiques

de l'ordre du micron, il est nécessaire de filtrer le liquide afin de protéger celui-ci d'éventuels
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colmatages. Ce filtrage est assuré par 2 portes-filtres en Inox, comportant chacun une
membrane filtrante en PTFE (Téflon) a 0,45 um, placés de part et d'autre du microsysteme. Des
vis de purge en Inox sont prévues sur le circuit, afin d'évacuer les bulles résiduelles pouvant se
loger aux points hauts de celui-ci.

Le volume réservé au microsysttme est relativement important, de l'ordre de

100x100x100 mm’. Il permet d'accepter les différents microsystémes et leur montage d'essais.

2.3.1- Moyens de mesures de pression.

Le banc comporte plusieurs sortes de capteurs de pression. Deux manomeétres
(0-1 MPa) ainsi que deux vacuometres permettent la mesure de pression, respectivement dans
les circuits de commande et de dégazage. Ils sont tous de classe 1 (précision : 1 % de I'étendue
de mesure). Cette précision est suffisante pour régler le taux de vide lors du dégazage ou pour
pressuriser grossierement les accumulateurs. La pression en amont et en aval du microsystéme
est mesurée plus précisément a l'aide de deux capteurs de pression piézorésistifs Kulite®

HKM 375, dont les caractéristiques sont présentées ci-dessous :

Référence capteurs HKM 375-3,5A
Plage de mesure 0 a 0,35 MPa absolu

Non-linéarité, hystérésis et

P ., + 0,1 % de I'étendue de mesure
répétabilité combinées

Sortie pleine échelle 100 mV

Température de fonctionnement -55°C a +80°C

Ils sont situés sur le banc au niveau des deux blocs en acier inoxydable, sur lesquels vient se
connecter le microsystéme par l'intermédiaire de deux minivannes. Celles-ci possédent un
raccord a trois joints toriques de différentes dimensions, qui permettent d'accepter des tubes de
raccordement de différents diameétres extérieurs (de 1,3 a 4 mm). Cette solution standardise la

connexion du microsysteme au banc d'essais. La mesure de pression se faisant apres les tubes
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de raccordement, nous supposons leurs pertes de charge négligeables. En effet, dans le cas le
plus défavorable (débit volumique maxi de 107 m’® s™), pour un tube de diamétre intérieur
1 mm et de longueur 100 mm, la chute de pression est d'environ 850 Pa.

Chaque capteur a été¢ étalonné avec sa propre chaine de mesure pour prendre en compte les
erreurs de chaque élément : capteur, conditionneur, afficheur, sortie analogique. Ces capteurs
ayant un comportement linéaire, une fois cette linéarité vérifiée, le calage est effectu¢ seulement
a l'aide de deux points. Le premier point correspond a la pression atmosphérique (référence :
. manometre

barométre a mercure), le second représente la pression maximum (référence

¢talon).

2.3.2- Moyens de mesure du débit.

Comme pour la pression, deux systemes de mesure du débit sont présents sur le banc.
L'un en amont, I'autre en aval du microsystéme. Ceci permet de vérifier la conservation du débit
et donc de déceler d'éventuelles fuites, au niveau du microsystéme lui-méme ou de son

raccordement au circuit de test.

2.3.2.1- Description du systéme de mesure.

Notre circuit de test étant complétement fermé, il nous est impossible de suivre la
progression d'un ménisque représentant l'interface liquide/air ambiant. Nous avons donc besoin
d'injecter une bulle d'air (comportant 2 ménisques) dans une pipette calibrée. Les deux pipettes
(ASPIN®) utilisées sont de classe A+, dont les caractéristiques (longueur et volume de
référence L, et V), obtenues en laboratoire pour une température de 20 °C, sont données dans

le tableau suivant :

. s , incertitudes |incertitudes A

Référence Vier (10° m”) | Lyer (107 m) AV,of (10° m’) Lyo (10° m)
Pipette 1 N° 69678 1,002 180,75 0,005 0,1
Pipette 2 N° 69686 1,001 185,3 0,005 0,1
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La mesure du débit volumique est alors obtenue par suivi des bulles d'air dans les
pipettes ¢étalons. Celles-ci étant raccordées au circuit de test par l'intermédiaire de raccords
Omnifit® en Téflon, nous pouvons les changer afin d'adapter leur volume au débit 4 mesurer.
Initialement, le temps de déplacement de la bulle était obtenu a l'aide d'un chronomeétre, que
'on déclenchait manuellement au moment du passage de la bulle devant le repere du réticule
d'un microscope. Nous avons rencontré des difficultés avec ce systeme de mesure, lorsque la
vitesse de la bulle était soit trés rapide soit trés lente. Dans le premier cas, des erreurs
importantes étaient dues au temps de réaction du manipulateur lors du passage de la bulle. Dans
le second cas, il était tres difficile de savoir exactement quand la bulle passait devant le repere
de mesure. Finalement, cette solution a été abandonnée, les incertitudes de mesures étant trop
importantes et liées au manque de répétabilit¢ de 1'opérateur. Elle a été remplacée par une
mesure optique. Celle-ci est effectuée par l'intermédiaire de deux capteurs optiques distants
d'une longueur / réglable en fonction du débit & mesurer. Ces capteurs, de type Omron™ EE-
SX4070 a fourches, comportent une photodiode et un phototransistor placés de chaque coté de
la pipette (figure 2.3-2). Un faisceau infrarouge d'une largeur de 0,5 mm part de la diode et
traverse la pipette. La différence de luminosité que regoit le phototransistor entre le liquide et

l'air permet de détecter le passage de la bulle.

8 0,5
diode phototransistor
1. ,
/4 L i\ T
|
|
18 6
_________________ Y
[ Tension O

constante

préamplification
compensée en

température Trigger de
Schmitt

5V

Fig. 2.3-2 : Capteur optique a fourche
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Afin de régler indépendamment la luminosité de chaque capteur, il a été ajouté une
résistance réglable R. Elle permet I'ajustement du courant qui arrive a chaque diode (courant
maxi : 50 mA). Au passage de la bulle, un systéme d'acquisition enregistre la variation de signal
de tension. Un préamplificateur, compensé en température (de -25 °C a +85 °C) et couplé a un
dispositif de mise en forme (trigger de Schmitt), permet d'obtenir des signaux de type carré avec
un temps de réponse de quelques microsecondes (fig. 2.3-3), négligeable devant les temps
d'acquisition.

Le signal carré correspond donc au passage de la bulle devant le capteur. Apres traitement de
celui-ci, nous obtenons les deux valeurs des instants #; et ¢, (correspondant au front montant du

signal). Le débit volumique est ensuite obtenu par la relation :

lVref 1
- Lref (tZ _tl)

2-1)

ou / est la distance entre les deux faisceaux lumineux (mesurée précisément par un microscope
binoculaire posé sur une platine de précision), V,.ret L. étant respectivement le volume et la

longueur de référence de la pipette étalon.

'

t; t, Temps

Fig. 2.3-3 : Principe de mesure du débit volumique
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Avant d'effectuer la mesure, nous procédons a l'injection des bulles d'air. Pour pouvoir
convenablement positionner ces bulles et maitriser leur volume, il est nécessaire de les injecter
directement dans les pipettes. Ceci est réalis¢ a l'aide d'un microtube connecté a une
microseringue, dont le diameétre extérieur (1,8 mm) est suffisamment faible pour passer dans les

pipettes.

Le premier systeme optique adapté sur le banc ne se composait que de deux capteurs par
pipette. Méme si les résultats étaient satisfaisants, il restreignait les informations a la
détermination d'un débit volumique moyen de chaque coté du microsystéme. Sur la durée de
lI'essai, il est cependant important de contréler 1'évolution du débit afin de vérifier que
I'écoulement reste permanent.

Nous avons alors congu un nouveau systéme de mesure comportant une batterie de douze
capteurs optiques sur chaque pipette. Ces capteurs sont distants d'une longueur / constante
(environ 10 mm) et étalonnée une fois pour toutes. Cette solution permet d'obtenir onze valeurs
de débit. De ce fait, nous pouvons observer les évolutions de 1'écoulement au cours du temps. Il
est de plus intéressant de mesurer le débit en utilisant non seulement le front montant (Fm)
mais aussi le front descendant (Fd) du signal de sortie. De cette facon, les deux ménisques de la
bulle sont pris en compte pour la mesure. Ceci nous permet de doubler le nombre de mesures de
débits et aussi de controler si les deux ménisques de chaque bulle ont la méme vitesse. Dans le
cas contraire, cela mettrait en évidence des variations de volume de la bulle pendant le test,
pouvant étre dues par exemple a la dissolution de la bulle dans le liquide, favorisée par de fortes
pressions.

Le systéme amont (qui fournit une mesure notée "débit 1") ainsi que le systéme aval (qui fournit
une mesure notée "débit 2") délivrent donc chacun 22 valeurs distinctes. Les figures
2.3-4 et 2.3-5 présentent deux cas différents d'écoulement. La premiére met en évidence une
diminution du débit moyen représentative d'un écoulement non permanent, ce qui n'est pas le
cas dans la seconde ou I'écoulement reste permanent. Les ordonnées sont trés dilatées, de fagon

a mettre en évidence ces variations.

49



Chap. Il : BANC DE MESURES DE MICRODEBITS LIQUIDES

Débits (m*s™)

Débits (m®s™)

5,3E-09
5,2E-09
5,1E-09
5E-09 -
——Débit1 Fm
--+--Débit1 Fd
4,9E-09 + N
—o— Débit2 Fm t
--o--Débit2 Fd Mesures
4,8E-09 1 1 1 \
0 2 6 8 10
Fig. 2.3-4 : Ecoulement non-permanent - Débitl : amont du microsystéeme
Debit2 : aval du microsystéme
Fm : front montant du signal
Fd : front descendant du signal
3,7E-09
3,6E-09 +
3,5E-09 .o
3,4E-09 -
—a— Débit1 Fm
3,3E-09 +
--+--Débit1 Fd
—o—Débit2 F
3,26-09 ebitz Fm
--o--Débit2 Fd
Mesures
3,1E-09 1 1 1
0 2 6 8 10

Fig. 2.3-5 : Ecoulement permanent - Débitl : amont du microsysteme

Debit2 : aval du microsystéme
Fm : front montant du signal
Fd : front descendant du signal
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La double mesure du débit permet d'autre part de vérifier un élément fondamental pour
la mesure de microdébits : la présence éventuelle de fuites au niveau de la connexion du
microsystéme. La figure 2.3-6 montre un écart trop important entre les mesures amont et aval,
non expliqué par les incertitudes de mesures. Les fuites sont dans ce cas de l'ordre de
10" m? s™. Cette double mesure est trés importante, puisqu'elle permet d'observer des fuites

indécelables par des moyens conventionnels.

6,E-10

5,E-10

Débit (m®s™)

—e— Débit1 Fm
3.E-10 | 4 peébit1 Fd
—o— Débit2 Fm
--o--Débit2 Fd Mesures
2,E-10 | | | | |
0 5 4 6 8 10

Fig. 2.3-6 : Présence de fuites lors de la mesure - Débitl : amont du microsystéme
Debit2 : aval du microsysteme
Fm : front montant du signal
Fd : front descendant du signal

2.3.2.2- Etalonnage.

L'é¢talonnage du systéme initial de mesure, composé de deux capteurs seulement,
consistait a mesurer la distance entre les deux faisceaux a partir de reperes (fleches) incrustés
dans le corps en plastique des capteurs. Cet étalonnage grossier, puisqu'il ne représentait pas
réellement la distance entre les faisceaux mais uniquement la position des corps des capteurs,

permettait d'obtenir des résultats satisfaisants avec des répétabilités sur les mesures de débit de
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l'ordre de 5 % a 10%. Ce systéme nécessitait cependant un nouvel étalonnage chaque fois que la
distance entre les capteurs changeait, pour s'adapter aux débits a mesurer.

Dans la deuxi¢me configuration (systéeme multi-capteurs), les différents capteurs (distants
d'environ 10 mm) restent immobiles les uns par rapport aux autres. De ce fait, un seul
¢talonnage est nécessaire. Nous avons essay¢ cette fois-ci de mesurer directement les distances
entre les faisceaux lumineux, afin de diminuer les incertitudes de mesures. Pour cela, le systéme
multi-capteurs est placé sur une platine de précision a lecture numérique du déplacement
(précision : 0,01 mm). Une pipette, contenant une bulle d'air et identique a celle présente sur le
systéme de mesure, est fixée par rapport au bati. Le déplacement longitudinal du systéme multi-
capteur permet a la bulle de passer devant tous les capteurs, le signal étant simultanément
enregistré. Il suffit alors d'associer a chaque changement d'état du signal de sortie une distance
l;, représentant la distance entre le faisceau du capteur i qui vient de se déclencher et celui du

capteur 0 qui sert d'origine de mesure (fig. 2.3-7).

Systéeme multi-capteurs

o

Bulle d'air fixe

L/ LLLLL

Plati L
atine de précision / / Afficheur
: numérique

Fig. 2.3-7 : Etalonnage du systeme multi-capteurs

Nous avons cependant observé pendant cet étalonnage des écarts significatifs sur les distances
mesurées en fonction du sens de déplacement du systéeme multi-capteurs. Pour comprendre ces
écarts, il faut s'intéresser de pres au fonctionnement des capteurs. Ceux-ci ne se déclenchent pas
lorsque le faisceau est totalement obturé mais a partir d'un seuil de luminosité donné. Des essais

constructeurs mettent en évidences ce comportement. La distance d (fig. 2.3-8), qui représente
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la largeur d'un obstacle nécessaire pour déclencher le capteur, est mesurée en fonction de
l'intensité du courant alimentant la photodiode. Nous pouvons constater que plus le courant
augmente, plus la luminosit¢ de la diode est importante et plus la surface visible du
phototransistor, nécessaire pour le déclenchement, est faible. Pour une largeur de capteur de
6 mm, une largeur de faisceau de 0,5 mm, et des intensités de 4 ; 7 et 15 mA, les distances
typiques d valent respectivement 2,9 ; 3,06 et 3,16 mm. Ces capteurs n'ont pas un
fonctionnement symétrique, puisque le déclenchement se s'effectue pas au milieu du faisceau.
Ce comportement non symétrique et le fait que les capteurs soient alimentés séparément
imposent donc d'effectuer un étalonnage distinct suivant les deux sens de passage de la bulle.
De plus, méme si les conditions d'alimentation étaient rigoureusement identiques pour tous les
capteurs, il existerait un écart type de l'ordre de 0,1 mm sur la mesure de d (fig. 2.3-9). Cet
¢cart, obtenu sur un échantillon de 50 capteurs, est directement liée a la conception de ceux-ci .
Les différents éléments actifs sont "clipés" dans le corps du capteur en plastique, introduisant

alors un jeu de montage dont la valeur est du méme ordre de grandeur.

Ta=26¢ " [k 11 Jeo! I/al=25|°\(/3'
cc=9V. s cc=5
R=330Q = s IF'= 15 mA
T~ AL = 330 Q
GND n=50
ot -+ : oN
= lE=7mA | ( )
o ; =
B 2
‘B IF=4mA 0
5 \ 2 IF h{ele
b Y/ o T—
5 y 3 F - :: RL
= T~ -
=S 3 ~
8 5 GND
I = O
OFF 5
(ON) y A I OFF S
26 27 28 28 30 31 32 33 34 35 36 (ON) ™27 25 25 30 31 32 33 34 35 36

Distance d (mm) Distance d (mm)

Fig. 2.3-8 : Influence de la luminosité sur Fig. 2.3-9 : Ecart type sur la valeur de d'
le déclenchement du capteur'

Ainsi, les écarts de mesures entre les deux sens peuvent atteindre plus de 0,4 mm,
lorsque l'obstacle est parfaitement opaque, la frontiére parfaitement définie. Pour notre systéme
de mesure, ou la frontiére est courbe puisqu'elle représente le ménisque de la bulle, nous avons

obtenu des écarts moyens respectivement de 0,19 mm et 0,23 mm pour les deux systémes. La

! Notice technique capteurs EE-SX30770/4070 (www.omron.com)
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répétabilité des mesures est, selon le constructeur, égale a 0,01 mm pour un obstacle parfait
(fig. 2.3-10). Du fait des changements potentiels de la géométrie du ménisque (rayon de
courbure) ou de la luminosité ambiante, nous estimons la justesse de nos mesures a 0,1 mm,

soit 1% de la distance entre les capteurs.

Y I I
\T/a=25°\?
cc=9%
[F=15mA
ﬁ_:aoosz ‘

N N: Repeated 20 times
(OFF) f—4—+—+——
|-

2
2 d-0. .
: N
=
L]
2 |k
2
=
O
OFF
(ON)
1 L

25 27 28 29 30 31 32 33 34 35 36
Distance d (mm)

Fig. 2.3-10 : Répétabilité des mesures’
2.3.3- Régulation en température.

Le systeme multi-capteurs positionné sur une pipette de 1 ml couvre 60 % de son
volume total, soit 0,6 ml. Le volume restant sert a positionner la bulle d'air et a éviter les
régimes transitoires, en laissant le régime permanent s'établir avant le déclenchement du
premier capteur. Pour des débits allant de 107 a 10" m’ s, le temps de mesure, c'est-a-dire le
temps pour que la bulle passe devant tous les capteurs, varie de quelques secondes a plusieurs
heures. Dans ce dernier cas, il est nécessaire que les conditions de test restent constantes afin de
maintenir un écoulement permanent. Nous avons supposées négligeables les variations de
pression dues a la variation de volume dans l'accumulateur. Il faut aussi que les caractéristiques
du fluide et en particulier sa viscosité, restent constantes. Pour un fluide newtonien, la viscosité
varie en fonction de la pression et de la température, mais l'influence de la pression est
négligeable devant celle de la température pour de faibles pressions (dans notre cas 0,35 MPa
au maximum). Il est alors nécessaire de maintenir constante la température durant le test ou une

campagne d'essais, afin de ne pas faire varier la viscosité du fluide. L'utilisation d'une enceinte
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thermique s'avere donc indispensable et permet aussi de réaliser des mesures a différentes
températures de consigne. Ceci est intéressant pour tester dans les conditions réelles
d'utilisation certains microsystémes, comme par exemple divers microdispositifs biomédicaux

qui sont appelés a fonctionner a 37 °C.

2.3.3.1- Bancs existants.

Les bancs d'essais décrits plus haut présentent tous les deux une enceinte thermique.
Pfahler et al. (1992) utilisent simplement un réservoir d'eau dans lequel sont plongés le
microsystéme et les systémes de mesure. Ceci permet d'atténuer les fluctuations de température
de l'air ambiant durant la mesure. Cependant, ce bain ne disposant pas de systéme de régulation,
les essais ne peuvent étre faits qu'a température ambiante.

Urbanek et al. (1994) ont développé une enceinte plus complexe (fig. 2.3-11).

N2 : waterbath

stainless steel
tubing

filter,

test pressure
flud sensor syringe

inlet ‘ ) = . ]_|

tubin
N2 holder and uomng

flow chip

capillary

thermally regulated
chamber

Fig. 2.3-11 : Enceinte thermique
Urbanek ef al. (1994)
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Elle englobe le microsystéme et les différents systémes de mesure. Elle est constituée d'un socle
et de parois latérales en cuivre, dans lesquelles circule de 1'eau régulée en température. Une
plaque en verre sert de couvercle et permet la visualisation du ménisque. L'ensemble est isolé
par l'intermédiaire de feuilles d'aluminium et de polystyréne. Afin d'uniformiser au mieux la
température a l'intérieur de l'enceinte, une circulation d'azote est utilisée. Le gaz est mis a la
méme température que l'eau a l'aide d'un systéme de controle de température (NESLAB RTE-

100). Dans ces conditions, la température de test peut étre réglée dans une plage allant de

0a8s5°C.
2.3.3.2- Enceinte thermique.

Notre enceinte thermique (fig. 2.3-12) est prévue pour englober la partie principale du
circuit de test comprenant le microsystéme, les pipettes de mesure, les capteurs de pression et
de température.

Capteurs Conditionneur
Filtre T1 de pression T2 d'air

e | " '}'_ .‘J—'i",--_};.“ i?@l e v

Pipettes Capteurs optiques T3

Fig. 2.3-12 : Enceinte thermique

Le fluide n'est cependant pas rigoureusement a la méme température dans tout le circuit de test,
puisque les accumulateurs sont externes. Pour éviter l'influence de ce front de température sur

I'écoulement dans le microsystéme, l'enceinte thermique doit avoir des dimensions assez
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importantes. Ainsi, le fluide a le temps de se mettre en température suffisamment loin du
microsystéme. Nous avons choisi de réguler la température sur une plage allant grossiérement
de 10°C a 50 °C.

Dans les bancs cités dans la littérature, différents fluides sont utilisés pour la régulation
(hélium, azote, air, eau ...). Les liquides ont 1'avantage de mieux homogénéiser la température,
mais le controle de celle-ci est plus délicat du fait de 1'inertie thermique. De plus, il est dans ce
cas impératif de concevoir une enceinte parfaitement étanche, ce qui est difficile lorsqu'il existe
des connections avec l'environnement extérieur (passages de tubes, de fils électriques...). De
plus, les capteurs optiques utilisés ne supportent pas un environnement liquide. Nous avons
donc réalisé une régulation a l'air. Pour que la température soit la plus uniforme possible, un
systeme de ventilation permettant un brassage de l'air dans I'enceinte a été prévu. Deux sondes
(dont Ts positionnée prés du microsysteme) permettent de vérifier cette I'homogénéité de la
température. Nous avons placé en amont et en aval du microsystétme deux autres sondes
PT 100 (T; et T;) afin de mesurer la température du liquide aux bornes du microsysteme. Ces
capteurs sont placés en vis-a-vis des capteurs de pression. Les conditions expérimentales sont
donc toutes mesurées au méme endroit. Un capteur supplémentaire (thermistance) est rattaché
au module de régulation et permet le contrdle de la température de consigne.

Les caractéristiques de ces différents capteurs sont présentées dans le tableau suivant :

Capteur T1 et T2 Capteur T3 Capteur de régulation
Références S614PDZ12 (Minco®) | S651PDZ24A (Minco®) |TCS610 (Wavelength®)
o E BT | b o
Tolérances +0,3°Ca0°C +0,3°Ca0°C -
Temps de réponse 2s 0,15s -
Dimensions ® 4,8 x 61 mm® 7,6 X 7,6 X 0,7 mm’ -

Les parois de l'enceinte sont réalisées en polychlorure de vinyle (PVC) afin d'obtenir un bon
compromis entre rigidité et isolation thermique (conductivité thermique Apyc = 0,16 W m™ K

Y. L'isolation est renforcée par une couche de polystyréne expansé (Apory = 0,025 W m™ K7) sur
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toutes les parois latérales ainsi que sur le fond de I'enceinte. Pour pouvoir convenablement
suivre la progression de 1'essai, il est nécessaire de visualiser les mouvements des bulles d'air.
C'est pourquoi nous avons adapté un couvercle transparent en verre double vitrage (Ayerre = 1,2
Wm' K" A =0,024 Wm™ K.

Dans cette configuration, il était nécessaire de caractériser les pertes de chaleur a travers les
différentes parois, afin de déterminer au mieux les dimensions et la puissance du module de
régulation. Le flux de chaleur ¢ échangé entre 1'air de I'enceinte (7o<;) et 1'air ambiant (7o) est
fonction des caractéristiques de chaque paroi (conductivité thermique A;, épaisseur e;) et des
coefficients d'échange convectif libre (4;). La figure 2.3-13 montre 1'évolution de la température
a travers une paroi composée de différents matériaux homogeénes. Le probléme étant
unidimensionnel, la conservation du flux en régime permanent se traduit par l'égalité¢ des

différents flux (convectif ou conductif).

e1 e2 en
h A A A, h
Teo N i

NP
~| TP2
——

Fig. 2.3-13 : Evolution de la température a travers une paroi de l'enceinte

Nous pouvons ainsi écrire la puissance thermique traversant une surface d'aire S sous la forme :

Tp, - Tj Tp, — T,
® =S = (Teo, — Tp, J1,S = 1, %S — =\, %S = (1p,,, ~ Teo,)1,S  (2-2)
1 n
ouencore: @o iz Ip _Ip=Tpy 1P, = 1Py _ Ipp — 1o (2-3)

' U(hS) e /S " el(hs)  1/(hS)
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Par analogie électrique, nous pouvons alors définir des résistances convectives Rc; et

conductives R; , nous permettant d'écrire simplement :

B Too, — Too,
" Re,+R, +R,+..+R, +Rc,

1 e
Re,=—— et R, =——

avee h S 7\‘ g

(2-4)

Dans notre cas, 1'équation 2-4 concerne les parois latérales, le couvercle en verre, ainsi que le

fond de I'enceinte. Pour fixer les ordres de grandeurs, nous envisageons le cas ou la température

a l'intérieur de l'enceinte atteint 50°C pour une température extérieure ambiante de 25°C. Les

dimensions intérieures de l'enceinte, représentant le volume d'air régulé, ont été mesurées et

valent 572(L)x215(P)x110(H) mm’. Les parois se composant de deux couches de matériaux

(PVC + Polystyréne expansé), le calcul des pertes de chaleur s'écrit :

_ 2(Teo, = Teo,)(LH + PH)

parois i—i— epVL s epg[y
h,, k e A voly
avec Too;=50°C ; Teo, =25 °C

epve = 10 mm ; e,y = 20 mm

)vpvc = 0,16 w m-l I<-1 5 A«poly = 0,025 \Y 1’1’1-1 K-l

hy=hy=hy =10 Wm?2K!

()

=41 W

parois

(2-5)

Pour le fond de l'enceinte, seules la surface d'échange et les épaisseurs des constituants

différent, d'ou :

(Teo, —Teo,)LP
o fond — e e
2 n pve poly
hair 7\’ pve 7\’ poly
avec : ey, =4 mm ; e, = 2 mm

®,.= 10,1 W

(2-6)
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Le double vitrage du couvercle se compose de deux plaques de verre séparées par une épaisseur

d'air. Nous supposons l'effet conductif prépondérant dans la lame d'air :

(Too, —Too,)LP
couvercle — i-'- 2everre +eai (2_7)
h. A A

air verre air

avec : Too;=50°C ; Teo, =25 °C

Crerre =4 mm ; e,,= 6 mm =TW

couvercle

)vverre = 132 w m-l K-l ) )vair = 0,026 \\Y 1’1’1-l K-l

La puissance thermique totale dissipée est donc approximativement de 22 W. Au vu des
épaisseurs des parois du fond de 1'enceinte, il est évident que l'isolation est la moins efficace a
cet endroit.

La plage de température choisie impose de concevoir un systéeme de régulation capable de
chauffer ou de refroidir l'air de l'enceinte. Nous avons alors choisi d'utiliser un module de

régulation a effet Peltier (fig. 2.3-14).

Chaleur absorbée (surface froide)

Semiconducteur
type - P

type - N

Isolation électrique
(céramique)

Chaleur rejetée (surface chaude)

Fig. 2.3-14 : Conditionneur d'air a effet Peltier
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Ce dispositif thermoélectrique est formé d’une série de matériaux semi-conducteurs de
types P et N pris en sandwich entre 2 plaques de céramique. La céramique apporte la rigidité et
I’isolation électrique nécessaires. Les couples d'éléments P-N sont disposés électriquement en
série. Lorsqu'un courant est appliqué aux bornes du module, le transfert d'électrons entre N et P
s'accompagne d'un transfert d'énergie sous forme de chaleur. Cette chaleur est absorbée d'un
coté (surface froide) et est rejetée de l'autre (surface chaude). L'effet Peltier est totalement
réversible. Ainsi, en fonction du sens du courant d'alimentation, les surfaces du module peuvent
étre soit chaudes, soit froides, permettant un contrle efficace de le température de I'enceinte.
Afin d'améliorer le rendement du systéme, ce module est assemblé avec deux échangeurs a
aillettes munis de ventilateurs. Le tranfert de chaleur avec l'air se fait alors par convection
forcée et permet 1'évacuation des calories au niveau du module, afin de maintenir une différence
de température optimale entre les deux surfaces (typiquement de 60 °C). L'ensemble constitue
le conditionneur d'air complet. Compte tenu des calculs d’échanges thermiques et de
I’encombrement disponible, notre choix s’est porté sur le conditionneur d’air MAAO70T-12

(Melcor®) dont les caractéristiques sont données dans le tableau suivant :

Référence MAAO070T-12
Puissance (maxi) 21 W
Tension (maxi) +12V
Courant (maxi) +49A
Dimensions 102x140x165 mm’

Il est couplé a un régulateur spécifique MPT 5000 (Wavelength® Electronics). Celui-ci
commande directement dans les deux sens le module a effet Peltier. Nous pouvons régler sur
celui-ci la température de consigne ainsi que le gain de la boucle de controle Proportionnel-
Intégral-Dérivé (PID). Pour une température de consigne de 37°C, la figure 2.3-15 montre
l'influence du gain du PID sur les fluctuations de température dans l'enceinte thermique (73) et

donc sur les possibilités de la régulation.
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Fig 2.3-15 : Influence du réglage du gain sur la stabilité de la température

Pour un gain réglé au minimum, nous avons des variations de température de 1'ordre de 4°C par
rapport a la température de consigne. Il est donc souhaitable de régler le gain du PID a sa valeur

maximum afin de minimiser ces fluctuations. Au vu de ces résultats, on peut penser que le
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terme gain, employé par le constructeur, n'est pas judicieux. En effet, ce réglage doit
certainement jouer sur l'ensemble des parametres de la boucle PID.

Les différents capteurs et leur chaine de mesure ont été étalonnés simultanément dans un bain
d'eau thermostatée dans une plage de 0 a 90°C, a l'aide d'une sonde étalon de précision 0,1°C.
La figure 2.3-16 présente les courbes de conversion :

- pour T (sonde a I'amont du microsysteme) : 7, .., =16,1 S, —50,322 ;
- pour T, (sonde a l'aval du microsysteme) : 7, .., =16,025 §, — 40,434 ;
- pour T (sonde a l'intérieur de l'enceinte) : 7} .., =27,1 §; —50,322.

avec S; : signal mesuré en Volts pour la sonde 7.

Les performances de la régulation ont ensuite été estimées en réalisant différents paliers
de température (fig. 2.3-17). Pour une température ambiante de 27°C, les températures limites
dans I'enceinte sont 14°C et 49°C, ce qui permet de réguler convenablement la température
dans une plage de 15°C a 45 °C. De plus, la stabilité de celle-ci est satisfaisante dans le temps,
quelles que soient les variations de température ambiante. Ceci permet d'effectuer des mesures
de longue durée, ou des séries de mesures a température constante avec des €carts maximum de

'ordre de 0,2°C.

50 $ i
. o T3(°C)
€ 45| ——y=27,1x-50,322
o 1| = T1C0)
2 A0 16 1x40,443
8 35 o T2(C)
g y=16,025x-40,434
k30t
25 +
20 -+
15 +
10 +
5+ ! -
Tension de sortie (V)
0 | | } }
1 2 3 ) i i

Fig. 2.3-16 : Etalonnage des capteurs de température
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Température (°C)

Fig. 2.3-17 : Plage de régulation (température ambiante 27°C)

Pour les températures limites, nous pouvons constater un léger écart entre les mesures
de chaque capteur. Ces écarts peuvent étre dus a I'¢talonnage des capteurs, ou plus
vraisemblalement a 'homogénéité de la température dans I'enceinte. En effet, les écarts T,-T)
(fig. 2.3-18), qui représentent les différences de température du liquide de chaque c6té du
microsystéme, sont de plus en plus importants en fonction de la température. Le capteur T,
¢tant plus éloigné de la source chaude, la température a cet endroit semble Etre 1égerement
inférieure. Les écarts maximum mesurés sont cependant inférieurs a 1°C. De méme, la
différence de mesure entre la température de l'air dans I'enceinte et celle du liquide (T5-T,) varie
en fonction de la température de consigne. Pour les faibles températures, les écarts maximum
sont de l'ordre de 0,5°C. La température du liquide est alors supérieure a celle de I'air. Pour les
hautes températures, ces €carts s'inversent et sont de l'ordre de 0,3°C. Ce comportement semble
montrer les limites d'isolation de I'enceinte thermique pour les températures extrémes.
Cependants, ces écarts restent relativements faibles (de 1'ordre de grandeur des précisions des
capteurs). Nous pouvons donc considérer le fonctionnement de 1'enceinte convenable dans la

plage de température 15°C a 45°C.
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Fig. 2.3-18 : Ecarts de mesure des différentes températures
Pour les ¢études de microdispositifs biomédicaux, les conditions réelles de

fonctionnement peuvent donc étre simulés sur le banc (mesures a 37°C). Nous nous sommes
alors intéressés a 1'évolution temporelle de la mesure de chaque capteur pour cette température
de consigne (fig. 2.3-19). Nous constatons qu'il faut environ 1 heure 20 minutes pour que la
température soit stabilisée et homogeéne dans l'enceinte et le circuit de test, en partant de la
température ambiante. Les écarts sont alors de 0,1 °C entre les deux mesures aux bornes du
microsysteme (T>-T), et de 0,3 °C entre la température de I'air et du liquide (T3-T,). Ces écarts
sont assez faibles pour qu'on puisse estimer que la température de test est uniforme et constante
dans l'enceinte thermique. Cette température subit ensuite peu de fluctuations. Le systéme met
sensiblement le méme temps pour revenir a la température ambiante. Ceci montre un bon

fonctionnement de la régulation pour la montée mais aussi pour la descente en température.
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N
S

Température (°C)

22 :
i Temps (h)
19 1 1 1 1 1 1

0 0,5 1 1,5 2 2,5 3 3,5

Fig. 2.3-19 : Evolution des températures a 37°C

2.4- Traitement du signal

Un systéme d'acquisition, composé d'une carte d'acquisition DAS-1602 (Keithley®),
d'un PC et d'un logiciel de commande et de traitement du signal (TESTPOINT), permet
d'enregistrer les différentes données (températures 7;, pressions P;). Ainsi, nous pouvons
controler au mieux les conditions expérimentales en visualisant leur évolution au cours du
temps. De plus, un traitement des signaux générés par les capteurs optiques est nécessaire afin
d'accéder aux débits volumiques. Pour simplifier ce traitement, nous avons utilisé les entrées
digitales de la carte d'acquisition. Cette cartes dispose de 24 entrées regroupées en 3 voies (A,B
et C) formant ainsi des mots en 8 bits, chaque entrée correspondant a un bit. Une conversion est
nécessaire pour transformer ces mots 8 bits en 2 mots 12 bits, représentatifs de nos deux
systtmes de mesure (2x12 capteurs). Cette transformation est réalisée en partageant
l'information de la voie B et en la répartissant sur les autres voies (fig. 2.4-1) a partir des

relations logiques :
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voie -1-: (B et 15) x 256 + A (2-8)
voie -2- : (B et 240) x 16 + C (2-9)
Voie A : Voie B : Voie C :
|0[0]0[0[0[0[0]1] 11[1]/0]0]0]0]1]0] [0]0]/0]0[1]0]0]1]
v v
111]0]0[0[0[1]0] [1[1]10]0]0[0[1]0]
and and
(15) [OJOTO[OT1T1T1]1] [1TA]1T1]0]0J0]0] (240)
Voie 1 : Voie 2 :
10/0/1/0/0/0/0/0/0/0/0/1] 1[1]/0/0/0/0/0/0/1/0/0/1]

Fig. 2.4-1 : Conversion de mots 8 bits en mots 12 bits

Nous obtenons ainsi deux informations distinctes représentant le comportement des
deux lignes de mesure. Chaque voie est traitée séparément et permet de connaitre a chaque
instant 1'état des capteurs optiques. Chaque capteur étant connecté sur une entrée indépendante,
nous connaissons les capteurs actifs par lecture directe du mot.

Pour le calcul du débit, nous avons ensuite besoin de connaitre le temps entre le changement
d'état de deux capteurs voisins. Ce temps de passage est obtenu en utilisant les front montants et
descendants des signaux enregistrés (fig. 2.4-2). La détection des différents fronts est réalisée
en comparant, pour chaque point d'acquisition 7, la valeur V; du signal par rapport a la valeur

précédente V., en utilisant les relations logiques :

- front montant : V., etV.>0 (2-10)

- front descendant : V., etV,>0 (2-11)
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120 +

100 +

niveau de sortie

2 = capteur i

2' = capteur 1

20 + 2° = capteur 0

Temps (s)

Fig. 2.4-2 : Correspondance capteur actif / niveau de sortie

L'opération suivante consiste a traiter séparément les fronts montants et descendants.
Dans chaque cas, connaissant le temps de passage du front () associé au capteur j, d'aprés la

fréquence d'acquisition f;, le calcul du débit est obtenu entre deux capteurs voisins (j et j-1) :

0, =(— : (2-12)

L'algorithme suivant (fig. 2.4-3) résume les étapes pour obtenir ce débit. Les temps de
mesure pouvant aller de quelques secondes a quelques jours, la fréquence d'acquisition f peut

étre réglée dans la plage de 0,01 a 100 Hz.
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Acquisition des voies digitales
A,B et C (mots 8 bits)

|

Conversion en 2 voies
(mots 12 bits)

voie 1y voie 2 traitement
Détermination du identique

nombre de points

d'acquisition (n)
front montant front descendant traitement
identique

i=1
i=i+1
Y

Détection d'un
front montant

| stockage du N° du capteur (j)
et du temps (£) - (tableau A)

A

indice i

fréquence d'acquisition f

oui

Dimension de A (m)

j=i+1
Jj=1
Calcul des écarts : ] ]
-distance entre jetj-1 [ Distance étalon J;
- temps {-t,,
\
Calcul du débit Références pipette V., L,.;

oui

Jj<m

non

Fin

Fig. 2.4- 3 : Algorithme de calcul du débit volumique
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2.5- Validation

Plusieurs phases de validation du banc d'essais sont nécessaires afin de mettre en
¢vidence d'éventuelles anomalies, non seulement sur les procédures de tests (dégazage du
liquide, insertion des bulles d'air,...) mais aussi sur les mesures (fuites, incertitudes de mesures,

¢carts avec la théorie).

2.5.1- Etanchéité

Le circuit de test doit étre éprouvé afin de déterminer ses limites d'utilisation en pression
ainsi que son niveau ¢éventuel de fuite. Il se compose d'une succession de raccords Inox a
filetage droit et de vannes de commande (série 40) Swagelok®. Ces ¢éléments ont été testés sans
fuite, a I'Hélium, & des débits de 4 10" m’ s’ (tests sous vide poussé réalisé par le
constructeur). L'étanchéité de ces raccords par rapport aux différentes pieces du circuit de test
est réalisée en respectant la norme DIN-ISO 228/1. Un joint métallique muni d'un anneau
intérieur en Viton assure cette étanchéité. Les raccords Omnifit® en Téflon, utilisés pour la
connexion des pipettes calibrées en verre, possédent de larges joints plats qui supportent
facilement les variations de diamétres de celles-ci, en assurant une étanchéité parfaite.
L'ensemble du circuit de test ainsi constitué a été éprouvé jusqu'a des pressions de 0,5 MPa et
aucune fuite n'a été¢ détectée visuellement. Un second contrdle plus rigoureux de I'étanchéité du
banc a ¢té ensuite réalisé, le banc étant pressuris€, en contrdlant 1'évolution de la pression
mesurée dans le circuit pendant plusieurs jours. Nous n'avons pas constaté de baisse de pression
sur toute la durée de mesure. Par contre, nous avons remarqué une légere fluctuation de cette
pression pendant 'acquisition. Pour des raisons de conception de l'enceinte et de manipulation
des vannes de commande du circuit de test, les accumulateurs ont été placés a l'extérieur de
l'enceinte thermique, subissant alors les variations de la température ambiante au cours d'une
journée. Ainsi, lorsque le temps de mesure dépasse quelques heures, ces fluctuations de
pression, de 'ordre de 1,5 %, correspondent aux fluctuations de température (fig. 2.5-1) entre le
jour et la nuit. Pour les mesures de longue durée, un caisson isolant a ét¢ prévu pour limiter

l'influence de la température sur les accumulateurs et donc sur la pression de commande.
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Fig. 2.5-1 : Contréle de l'étanchéité du banc de mesures

L'étanchéité a été vérifiée sous différentes pressions d'alimentation. Dans tous les cas,
nous n'avons pas rencontré de problémes de fuites sur le circuit de test, ces mesures étant faites

sans aucun microsystéme connecté.

2.5.2- Influence de la température sur les mesures

2.5.2.1- Liquide de test

Les essais de validation ont été effectués en utilisant un alcool isopropylique (C;HsO).
Ce liquide de test a été préféré a de l'eau déminéralisée pour des questions de mouillabilité.
Dans le cas de I'eau, nous avions en effet rencontré des problemes de partage des bulles de test
lors d'essais relativement rapides, la bulle "accrochant" le verre de la pipette.
Pour le propanol-2, fluide newtonien, la viscosité dépend fortement de la température (la
variation est de l'ordre de 100% a température ambiante pour un AT = 25°C). Du fait de la

faible compressibilité des liquides, l'influence de la pression est négligeable devant celle de la
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température pour des faibles conditions de pression. L'évolution de la viscosité dynamique du
propanol-2 en fonction de la température a ét€ obtenue expérimentalement en utilisant un
viscosimétre Low Shear de Contraves® . Les principales caractéristiques de ce viscosimétre de

type Couette sont décrites dans le tableau suivant :

Type de viscosimetre cylindres coaxiaux
Pilotage vitesse de rotation constante
U (mPa s) de 10" a 10*
T(°C) de 0 a 80

rayon intérieur : R; = 2,75
Dimensions (mm) rayon extérieur : R, =6
hauteur : h =20

Dans ce viscosimetre, le liquide étudié est soumis a un mouvement laminaire de
cisaillement indépendant du temps (vitesse et contrainte de cisaillement entre les couches de
fluide sont constantes). Le liquide est emprisonné entre deux cylindres de révolution coaxiaux.
Le mouvement de cisaillement est obtenu en communiquant a I'un des cylindres un mouvement
de rotation uniforme (@y), 1'autre cylindre demeurant immobile. La vitesse @, étant connue, le
couple résistant M, nécessaire pour maintenir le cylindre intérieur immobile, est mesuré. La
viscosité, pour une température donnée, est ensuite obtenue en utilisant la relation suivante,

déduite de 1'équation de Newton (Couarraze et Grossiord (1991)) :

M [1_1} 013

Les points mesurés (fig. 2.5-2) sont corrélés par le modele d’Arrhénius, généralement

utilisé dans le cas d'un fluide Newtonien :
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w=Ae’? (2-14)
avec : A : coefficient de viscosité (Pa s).

B : coefficient de température (K).

T : Température du fluide (K).
Pour 1'alcool choisi, les coefficients 4 et B sont déterminés par régression linéaire :

A=4,18210"Pas

B=2536,19K

3,5
w
©
o 31 — Modéle d'Arrhénius
E o Expérimental
S
T 257
£
©
S,
L) 2+
2
8
3 15+
2
>

1 £
0,5 +
Température (K)
0 1 1 1 1 1 1 1 1

280 285 290 295 300 305 310 315 320 325

Fig. 2.5-2 : Variation de la viscosité du propanol-2 en fonction de la température

2.5.2.2- Capteurs de pression

Nous avons vu que le banc d'essais permettait de régler la température dans la plage de
15 a 45 °C. Dans cette plage, la température a des effets non seulement sur la viscosité du
fluide, mais aussi sur les appareillages électroniques. Dans ce dernier cas, les effets de la

température se manifestent par une dérive thermique des capteurs, principalement des capteurs
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de pression. Méme si ceux-ci sont compensés en température (de 25°C a 80°C), leur dérive
thermique est typiquement de + 1% de 1'é¢tendue de mesure pour une variation de 55°C. La
figure 2.5-3 présente les variations expérimentales de mesure de pression atmosphérique pour
chaque capteur en fonction de la température. Dans ce cas, nous avons fait varier la température
(cycles de montée et de descente) en maintenant la pression atmosphérique dans le circuit de
test. Nous pouvons constater que le comportement des deux capteurs est différents, le capteur
N°2 étant plus sensible aux variations de température. Dans la plage de réglage, celui-ci
présente une dérive de 31 hPa, contre seulement 8 hPa pour le capteur N°1. Plusieurs séries de
mesures ont ensuite été réalisées avec des pressions d'alimentation différentes, montrant que ces
dérives restent constantes. Il est nécessaire de les prendre en compte dans le calcul de la

différence de pression, surtout pour de faibles valeurs ou leur influence peut étre importante.

_ 1,035
e o + Pression 1
‘> 1,03 + ~q
A AN o Pression 2
& 1,025 TN
.a \\
S 402 s
o , L‘r———_g___‘ 5 S~
1,015 + TN e
N —‘_""‘—~_
=] So ‘0——_____"
1,01 + SSo
- %
1,005 —+ SNo
\\q\
1 T \\\
\\\?
0,995 —+
Température (°C)
0,99 1 1 1 1 1 1
15 20 25 30 35 40 45

Fig. 2.5-3 : Dérives thermiques des capteurs de pression

2.5.2.3- Influence de la température sur le volume des pipettes

I1 est aussi intéressant de vérifier si la température a une influence sur la mesure du débit
volumique, en créant une variation significative du volume de la pipette en verre. Pour un

matériau isotrope et des variations de température AT restant faibles, nous supposons que les
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déformations d'origine thermiques & sont linéaires et isotrope (Bazergui ef al. (1993)). Ainsi

nous pouvons écrire :

e e =& —GAT (2-15)

ou o est le coefficient de dilatation thermique du matériau constituant la pipette
(o0=13,2510° °C™"). Nous pouvons alors calculer la variation de volume de la pipette engendrée

par une variation de température :

AV = g((Dmf +AD,,) - D, J(L,ef +AL,) (2-16)

ou D,ret Lrsont respectivement le diamétre et la longueur de référence de la pipette. Pour une
variation de température de 25°C, l'équation 2-16 conduit & une variation de volume de
1,62 10" m’, soit une variation relative de 0,016 %. Nous pouvons donc négliger l'influence de

la dilatation thermique de la pipette sur la mesure du débit volumique.
2.5.3- Influence de la pression sur le volume des pipettes

Si l'influence de la température est peu significative sur la mesure du débit, il est
nécessaire de vérifier que la pression dans le circuit de test n'engendre pas non plus de

variations importantes de volume des pipettes.

Lorsqu'un cylindre circulaire, dont la paroi a une épaisseur constante, est soumis a l'action de
pressions intérieures et extérieures uniformément réparties, la déformation résultante est
symétrique suivant l'axe du cylindre et reste invariable sur toute la longueur (il s'agit de
déformations planes). Timoshenko (1968) présente cette déformation sous forme d'une
expression générale donnant le déplacement radial # d'un point quelconque de la paroi du

cylindre :
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o

E b* —a’ E (b* —a’)r

(1-v)a’P. -b’P - (1+v)a’b*(P. - P)

(), = (2-17)

ou a et b sont respectivement les rayons intérieur et extérieur du cylindre, P; et P, les pressions
intérieure et extérieure, £ le module d"Young et v le coefficient de Poisson du matériau. Dans le
cas ou ce cylindre n'est soumis qu'a une surpression intérieure par rapport a I’état initial

(P, = 0), nous pouvons calculer le déplacement radial d'un point de la surface intérieure :

aP (a® +b*
(u),_, 27 m%-v (2-18)

avec: a =1,32 10° m :b=323 107 m;
E=64GPa; v=02; (),_, =9,910° m
P;=0,3 MPa

La variation relative de rayon est alors de 7,5 10 %, engendrant une variation de volume trés
faible, de l'ordre de 1,5 10" m’. L'influence de la pression de commande est nettement

inférieure a celle de la température. C'est pourquoi son effet est aussi négligé.
2.5.4- Tests de validation

L'absence de fuites sur le banc ayant été vérifiée, nous avons validé l'ensemble des
procédures de test a partir de la mesure d'un écoulement simple. Nous avons choisi de
caractériser un écoulement dans des microtubes, dont on connait parfaitement le comportement
théorique” (écoulement de Poiscuille) afin d'estimer les erreurs relatives de nos mesures. Ces
tubes en silice sont de section circulaire et recouverts d'une couche de polyimide. Ils sont
fournis par Polymicro Technologies Inc. Leurs différentes caractéristiques sont présentées dans

le tableau ci-dessous :

? En fait, comme on le verra dans le chapitre suivant, il existe vraisemblablement une petite déviation par rapport a
la théorie de Poiseuille, mais elle demeure trés faible pour les diamétres retenus dans cette étude.
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R&f Diametre intérieur | Diametre extérieur | Longueur L mesurée
éférence
mesuré (um) (um) (mm)

TSP010375 13 0,5 375 %16 30 0,1
TSP025375 27 %0,5 375 tl16 30 10,1
TSP050375 53 %0,5 375 %16 30 0,1
TSP075375 77 £0,5 375 %16 30 10,1
TSP250350 258 +4 350 %15 100 +0,1

Ces microtubes ont été préférés a des microtubes métalliques en acier inoxydable pour leur
qualité de fabrication. En effet, de par leur procédé d'élaboration (étirage a chaud), le contour
du diamétre intérieur est beaucoup mieux défini (fig. 2.5-4), ce qui permet une mesure plus

précise de celui-ci.

Fig. 2.5-4-a : Microtube métallique (Inox) Fig. 2.5-4-b : Microtube en silice

La connexion entre ces microtubes et le circuit de test est réalisée a 1'aide de flexibles en
Téflon dont le diamétre intérieur est de 800 um. Aprés avoir vérifié¢ I'étanchéité du montage
(réalisé par collage), les mesures de débits volumiques Q ont été obtenues en faisant varier la
différence de pression AP dans la plage 0-0,35 MPa. Ces essais ont été réalisés avec du

propanol-2.
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L’écoulement a I’intérieur des tubes étant supposé pleinement développé (les effets d'entrée
sont supposé€s négligeables : 32390 ), laminaire, incompressible et isotherme, le débit
théorique est alors calculé par 1’équation d’Hagen-Poiseuille :

4
= nd AP
128uL

Q (2-19)

avec : d : diameétre intérieur du microtube
L : longueur du microtube

u : viscosité dynamique du fluide

Nous avons effectué deux campagnes de validation afin de comparer les performances
des deux systemes de mesures. La premiere série d'essais a été réalisée sans régulation
thermique, le débit étant mesuré a l'aide du premier systéme, compos¢ de 2 capteurs optiques.
Nous pouvons constater (fig. 2.5-5) une bonne corrélation entre les points expérimentaux et la
théorie. Le comportement théorique est présenté sous la forme d'une zone limités par deux
droites, prenant en compte les incertitudes de mesures sur le diamétre intérieur (= 0,5 pm) et la
longueur (+ 0,1 mm) du microtube, ainsi que sur la température (= 0,5 °C), qui influencent la
valeur de la viscosité. Les erreurs de mesures augmentent cependant lorsque les débits

3 s, Le fait de devoir rapprocher les

diminuent et atteignent des valeurs de l'ordre de 10"° m
capteurs pour les faibles débits et de mesurer de manicre trop imprécise la distance entre les
deux faisceaux lumineux, semble étre a 1’origine de l'augmentation des erreurs. De plus, la
température n'est pas maitrisée sur toute la durée de 1'essai (pour les mesures durant plus d'une
heure, une température moyenne a ¢té calculée). Cette série de mesures nous a donc permis de
valider les procédures d'essais, mais a mis en évidence la nécessité de contrdler plus finement la
distance entre les capteurs ainsi que la température de test.

La deuxiéme campagne d'essais a ensuite été réalisée en utilisant l'enceinte thermique et le
systétme multi-capteurs (fig. 2.5-6). Nous obtenons aussi une bonne corrélation théorie-
expérience. Dans ce cas, les erreurs de mesures sont plus faibles a niveau de débit équivalent, la
température ayant pu €tre régulée sur toute la campagne d'essais a 25,2°C (chaque point sur le

graphe représente les quatre valeurs moyennes de débit calculées a partir de chaque série de 11

valeurs).
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Débit Q (m’s™)

Débit Q (m*s™)

100 1000 AP (hPa) 10000
1,E-08 1
1,E-09 +
1,E-10 +
1,E-11 +
1,E-12
Fig. 2.5-5 : Mesures effectuées avec le systeme a 2 capteurs,
sans régulation de température
100 1000 AP (hPa) 10000

1,E-06 1
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_ m
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1E12 re52eG M
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Fig. 2.5-6 : Mesures effectuées avec le systéeme multi-capteurs,

avec régulation de température
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2.5.5- Incertitudes de mesures

Les mesures expérimentales ne peuvent étre considérées comme valables que dans un
domaine plus ou moins restreint et avec une précision plus ou moins grande. En effet, quelque
soit le systtme de mesure utilis¢, la vraie valeur d'une grandeur physique ne peut qu'étre
approchée. Elle est toujours pondérée d'un intervalle de tolérance représentant les incertitudes
de mesure. Nous détaillons dans ce paragraphe les incertitudes absolues ou relatives pour les
différentes grandeurs mesurées directement ou indirectement. Ces incertitudes prennent en
compte les erreurs aléatoires et systématiques dues aux capteurs eux-mémes ainsi qu'a

I'étalonnage.

- Pression :

Nous avons vu dans la description du banc que la pression était mesurée a 'aide de deux
capteurs piézo-¢lectriques, mesurant des pressions absolues dans une plage de 0 a 3500 hPa.
Apres avoir vérifié la linéarité de leur comportement, nous avons étalonné simultanément les
deux capteurs a partir de deux points : le premier point représente la pression atmosphérique,
mesurée a l'aide d'un barometre a mercure. L’incertitude est de 0,5 mmHg; soit
AP, = 0,67 hPa. Le second point représente la pression maximum. Dans ce cas, nous avons
utilisé un manomeétre de classe 0,6%, qui conduit a une incertitude absolue AP,,; = 15 hPa.
Pour des mesures de pressions comprises entre la pression atmosphérique et la pression
maximum, l'incertitude relative varie donc entre 0,07 % et 0,4 %.

Nous avons cependant besoin de déterminer les incertitudes de mesures sur la différence de

pression AP= P, — P .. Les variables étant indépendants, nous pouvons écrire :
A(AP) APamont + APaval
— (2-20)
AP Pamont - Paval

Dans ce cas, l'incertitude absolue est comprise entre 1,33 hPa et 30 hPa. Pour pouvoir obtenir
des incertitudes relatives de l'ordre de 5 %, les mesures de différence de pression doivent alors
ne pas €tre inférieures a 20 hPa (pour des mesures proches de P,;,) ou a 600 hPa (pour des

mesures proche de P,y
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- Température et viscosité :

L'ensemble des sondes thermique PT100 présentes sur le banc a été étalonné a partir
d'un thermometre €talon, dont l'incertitude absolue est de 0,1 K. Pour prendre en compte les
phénomeénes liés a 'homogénéité de l'enceinte, nous avons estimé 1'incertitude de la température
a 0,5 K (¢f. fig. 2.3-18). Ainsi, pour des températures comprises entre 288 K et 318 K,
l'incertitude relative est de l'ordre de 0,2 %. Cette incertitude sur la température joue un rdle sur

la détermination de la viscosité. Celle-ci est obtenue a partir du modéle d'Arrhénius, dont on
estime les incertitudes §v3 a 1 %, en incluant l'incertitude sur les mesures avec le viscosimétre

et les erreurs d'approximation du modele.
Ainsi, nous pouvons calculer les incertitudes relatives totales sur la viscosité, qui comprenent

les erreurs sur le modé¢le ainsi que 1'influence de la température, a partir de I'équation 2-14 :

Au_ AT AM

—+ 2-21
TZ M ( )

A
Pour AT=0,5 K et T=298 K, nous obtenons :Tu =25%.

- Mesure des dimensions des microtubes :

Une mesure au pied a coulisse (de précision 0,02 mm) nous permet de déterminer la
longueur de chaque microtube. Comme chaque extrémité n'est pas parfaitement plane, les
microtubes ayant été coupés par clivage, nous avons estimé les incertitudes absolues a 0,1 mm.
Ainsi, l'incertitude relative sur la détermination de la longueur est de 0,3 %.

La mesure du diamétre intérieur est obtenue a I'aide d'un microscope optique (grossissement de
l'objectif : x 500) muni d'un réticule de précision. Nous avons estimé l'incertitude absolue a
0,5 um. Ainsi, l'incertitude relative, pour les microtubes de 77 um a 13 pum, est donc comprise
respectivement entre 0,6 % et 4 %. Pour le microtube de diametre 258 um, nous avons été
obligés de changer de microscope optique, ce qui conduit a une incertitude absolue de 4 um,

soit 1,5 %.

81



Chap. Il : BANC DE MESURES DE MICRODEBITS LIQUIDES

- Débit volumique :

Le débit volumique est obtenu a partir de l'équation 2-12. L'incertitude est donc
déterminée a partir des incertitudes sur les longueurs étalons (A/;), sur le temps de déplacement
de la bulle entre deux capteurs (Af), ainsi que sur les dimensions de référence des pipettes

étalons (AV e Alyey)

AQ, 2Al 2At AV, Al
;=1

2-22
0 (2-22)

Comme nous l'avons précisé au paragraphe 2.3.2.2, nous avons estimé a 0,1 mm les incertitudes
absolues sur la mesure des distances étalons. Enfin, le temps d'acquisition est choisi en fonction
de la durée de la mesure et les incertitudes sur les dimensions de la pipette sont données par

I'étalonnage constructeur. Dans le cas le plus défavorable (mesure rapide), nous obtenons alors :

AQ.
L=28%.
0
__ 4,20E-11
‘Tw
£
S 410E-11 ¢ S e
n .. K S —"'____--
_______ a. .
a . O - oo o T o---- e
4,00E-11 -+ =
Erreur Maxi : £2 %
—e—Débit1 Fm
3,90E'11 1 --+--Débit1 Fd
--o--Débit2 Fm
—o— Débit2 Fd Mesures
3,80E-11 | | | |
0 2 4 6 8 10

Fig. 2.5-7 : Exemple de dispersion de mesures (27 um)
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La figure 2.5-7, présente la dispersion de la mesure pour un test sur le microtube de 27
pm. L'ensemble des 44 mesures se situe dans une zone d'erreur de 4 %, compatible avec
l'incertitude qui vient d'étre déterminée. Afin d'améliorer la précision de la mesure, nous
réalisons la moyenne arithmétique Q,, de chaque série de onze mesures. Elle représente la

"valeur la plus probable" puisque la somme algébrique des écarts €, =0, — 0, est égale a

zéro. Nous pouvons prendre alors pour incertitude de mesure AQ,, l'incertitude maximale qui
représente le plus grand écart (en valeur absolue) par rapport a la moyenne. Une estimation plus
optimiste consiste cependant a adopter l'incertitude moyenne, c'est-a-dire la moyenne

arithmétique des valeurs absolues de tous les écarts par rapport a la moyenne :

so, L=k

(2-23)

Nous obtenons alors des écarts entre les différentes moyennes de 1'ordre de 1%. Nous pensons

donc pouvoir garantir nos mesures a3 +1%..

2.6- Conclusion

Nous avons mis au point et validé un banc d'essais pour la mesure de microdébits
liquides. Ce banc est adapté pour tout type de microsystéme (micropompes, microclapets,
microrestrictions, microcanaux...) ou encore tout dispositif dont les débits volumiques sont
compris dans une plage allant de 107 4 10 m’ s, dans des conditions usuelles de pression et

de température.

Les résultats de mesures effectuées sur des microtubes en silice montrent une bonne corrélation
entre la théorie de Poiseuille et 1'expérience. Une double mesure est effectuée a I'amont et a
I'aval du microsystéme testé, ce qui permet de vérifier la validité des essais en controlant
d'éventuelles fuites. Ceci est fondamental car celles-ci sont souvent indécelables par des
moyens conventionnels, mais peuvent étre du méme ordre de grandeur que la mesure. Une
enceinte thermique a été réalisée pour pouvoir maitriser parfaitement la température sur toute la
durée de la mesure, ou encore pour permettre de simuler des conditions réelles d'utilisation

(mesures a 37°C pour des systémes biomédicaux). Un systétme de mesure optiques multi-
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capteurs a été concu afin de réduire les incertitudes de mesures, par rapport a des mesures
manuelles. Il permet aussi de controler 1'évolution du débit moyen au cours de la mesure, ce qui

permet de vérifier que I'écoulement reste bien permanent.
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Chap. Il : ECOULEMENTS PERMANENTS DE LIQUIDES
DANS DES MICROCANAUX GRAVES SUR SILICIUM

Le manque de cohérence des résultats expérimentaux présentés dans la littérature
(cf. §1.5.2) nous a conduits a étudier expérimentalement le comportement d’écoulements
permanents de liquides dans les microcanaux. Nous avons ainsi réalisé des mesures de débit
dans des microcanaux cylindriques de section triangulaire ou trapézoidale, gravés sur
support silicium et soumis a un gradient de pression. Pour [’exploitation des mesures, nous
nous intéressons essentiellement a la valeur du nombre de Poiseuille Po, qui selon la théorie
classique, ne dépend que de la forme de la section. Expérimentalement, une fois connues les
dimensions de la section et la valeur de la viscosité, on peut accéder a sa valeur Po., ad

partir de la mesure du débit et de la différence de pression entre amont et aval, grandeurs

Po

. ’ . . * exp
facilement mesurables sur notre banc. Sous sa forme réduite, le coefficient Po = P, TOUS

Oy,

permet d'estimer les écarts entre l'expérience et la théorie de Poiseuille, puis d’en tirer un
. . . /4 14 *
certain nombre de conclusions. Celles-ci sont présentées sous la forme d'une analyse de Po

en fonction du nombre de Reynolds Re.

3.1- Ecoulement de Poiseuille

Considérons un écoulement visqueux de fluide newtonien, décrit par les trois
équations de conservation de la masse (3-1), de la quantité de mouvement (3-2) et de I'énergie

(3-3):

d -
d—‘;+divpV:o 3-1)
oV - — > - — - U —_— =
P +p(V-grad)V = p F—grad P+ UAV+ (E + &) grad(divV) (3-2)
dE - ) —
pg + PdivV =® + div(A grad T) (3-3)
avec: p :masse volumique E : énergie interne par unité de masse
V. vitesse @ : puissance dissipée par unité de volume
U : viscosité dynamique A : conductivité thermique
& :viscosité de volume T :température
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Les principales études menées pour mettre en évidence l'influence du confinement sur
I'écoulement de fluide, ont été effectuées sur des écoulements internes dans des microcanaux
de section constante (Pthaler et al. (1992), Urbaneck et al (1994), Migun et Prokhorenko
(1988), Mala et Li (1999)). L'écoulement, induit par un gradient de pression, est généralement

suppos¢ laminaire, isotherme, unidirectionnel et pleinement développé. Le fluide étant
.. . . L Jp G
supposé incompressible, la masse volumique est indépendante du temps (5 =0) et I'équation

de continuité se réduit a :

ow
=0 (3-4)

L'équation de conservation de la quantit¢ de mouvement se simplifie également en 1’équation

de Poisson

oP ’w 9w

Pl [ x> + y? (3-5)
et

oP oP

= g = (3-6)

en notant w la composante de la vitesse selon 1’axe longitudinal z du microcanal.
3.1.1- Microcanaux de section circulaire

3.1.1.1- Nombre de Poiseuille expérimental

Différents types de sections ont été ¢tudi¢es dans la littérature, selon les procédés
d'élaboration mis en ceuvre pour créer les microcanaux. Dans le cas de microcapillaires de
section circulaire (Migun et Prokhorenko (1988), Mala et Li (1999)), le débit est donné par

I'équation d'Hagen-Poiseuille, issue de I’intégration de 1’équation de Poisson :

_ nd’
128uL

Q (3-7)
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ou d et L sont respectivement le diamétre et la longueur du tube et AP est la différence de

pression aux bornes du canal. Le profil de vitesse est alors classiquement parabolique :

2
W:VVO(1—4%) (3-8)
avece
W —( Q) & 3-9
o7 dz)16u (-9

L’écoulement étant unidirectionnel, la contrainte de cisaillement 7 suivant la direction

paralléle a 1'écoulement

dw
T= u(— E) (3-10)

apparait comme une fonction linéaire du rayon r. Elle atteint sa valeur maximum a la paroi :

5 =4(-%) G-

Nous pouvons alors introduire un facteur de frottement f, forme adimensionnalisée de la
contrainte tangentielle a la paroi, ainsi que le nombre de Reynolds Re. L’écoulement peut

alors étre caractérisé par ces deux nombres adimensionnels :

il 3-12
f—sz (3-12)
W
Re=2"2 (3-13)
u

ou W est la vitesse moyenne dans la section (vitesse débitante). Le produit de ces deux termes

adimensionnels est connu comme le nombre de Poiseuille Po :

d’ ( dP) Sd* AP
(3-14)

Touw\ " dz) 20 L
avec 0 =SW
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3.1.1.2- Nombre de Poiseuille théorique

Pour un tube de section circulaire, les équations 3-7 et 3-14 montrent que la valeur du
nombre de Poiseuille théorique est parfaitement définie et égale a 16.
Il est intéressant de remarquer que ce nombre est constant : il ne dépend pas du fluide utilisé,
des dimensions du canal, de la valeur de la vitesse ou de la température. Il ne dépend que de la

géométrie de la section.

3.1.2- Microcanaux de section non-circulaire

3.1.2.1- Nombre de Poiseuille expérimental

Les différentes techniques de gravure du Silicium imposent des sections spécifiques de canal.
Pour la gravure chimique anisotrope (cf. §1.2.2), les sections couramment obtenues sont de
type triangulaires isoceles ou trapézoidales (wafer orienté <100>). Les techniques de gravure
aux plasmas (cf. §1.2.3) permettent de réaliser des sections rectangulaires. Dans ces différents

cas, nous introduisons la notion de diameétre hydraulique

4 x section droite du canal
D, = ST o (3-15)
périmetre mouillé

Pour une section de forme quelconque, la contrainte tangentielle n'est plus constante

sur le périmétre du microcanal. Nous définissons alors 7, , forme généralisée de la contrainte

7, , qui représente une valeur moyenne de la contrainte a la paroi :

— Dy, ( dP
T, :T(_ dz) (3-16)

De la méme fagon que dans le paragraphe précédent, on définit :

21p
pw’

f = (3-17)
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— oD W

Re=22 (3-18)
u

P __R__DHZ( E)_M 3-19

Ouy = “Touw\ " dz)” 2u0L (3-19)

On constate que les équations 3-18 et 3-19 généralisent respectivement les équations
3-13 et 3-14, qui définissaient les nombres de Reynolds et de Poiseuille dans un canal de
section circulaire, pour lequel d = Dy. Dés lors, il n'est plus nécessaire de distinguer les deux
€critures et on notera a partir de maintenant Re le nombre de Reynolds et Po le nombre de
Poiseuille, quelle que soit la forme de la section.
Pour les différentes sections simples pouvant étre réalisées par les techniques de gravure du
silicium, nous présentons les équations permettant de calculer Dy ainsi que Po.,, a partir des

dimensions caractéristiques de la section et des mesures expérimentales de AP, pet Q:

I
—r » 2Uh° AP
= (0] = -
h G " (1+h)® pLO
!
[tan® I*(t ’
D, = Py = (tan @) AP
1+ o) ) R
1+ 8 1+
P cosf ( cose)
PR
p - 2tan6—hh 2(Itan® — h)* AP
H — PO =
A ltan9+h(1—l) " el 1tane h( ! I)Z“LQ
t t -
cos6 an ano + cosH
II
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3.1.2.2- Nombre de Poiseuille théorique

Quelle que soit la nature de la section, Po permet d'obtenir un résultat qui ne dépend

que de la géométrie du microcanal. En effet, le rapport % peut s’exprimer (analytiquement

ou numériquement) uniquement en fonction des dimensions de la section, comme on 1’a vu
dans le cas du canal circulaire, suite a I’intégration de 1’équation de Poisson (éq. 3-5). On
obtient alors un nombre de Poiseuille, dit théorique et noté Po,, qui ne dépend que de la
forme de la section, et apparait invariable pour une transformation homothétique de celle-ci,
ceci du fait de I’adimensionnalisation de Pog,.

Pour les sections rectangulaires ou triangulaires équilatérales, 1'équation de Poisson peut
encore étre résolue analytiquement, sous forme d’un développement en série dans le cas de la
section rectangulaire. Pour les autres cas (section triangulaire isocele ou trapézoidale), la perte
d'une symétrie géométrique ne permet plus d’obtenir une solution analytique. Shah et London
(1975) présentent différentes méthodes approchées de résolution de cette équation, dont une
basée sur les moindres carrés (méthode Golub), qui leur permet de déterminer le champs de
vitesse et le débit dans la section. Le nombre de Poiseuille théorique est ensuite déduit du

produit du facteur de frottement /et du nombre de Reynold Re.

- Section rectangulaire : dans le cas de microtubes de section rectangulaire, le nombre

. h
de Poiseuille théorique peut s’exprimer en fonction du rapport de forme r = 7 La
figure 3.1-1 présente la comparaison entre trois modeles approchés de Poy, présentés par Shah
et London :
- Shah et London (1978) :

Po,, = 24[1— 1,3553" +1,9467r" > —1,70127"° +0,9564r" * —0,2537r" 5] (3-20)

- Tirunarayanan et Ramachandran (1965) :

1+r°(V2-1) 2
Po, =14,277 +1402,5 m—? (3-21)

1,9

- Natarajan et Lakshmanan (1967) :
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1+ o
Po, =8,968 (3-22)

I

Nous pouvons observer que la valeur du nombre de Poiseuille théorique varie de 24,

pour »" =0 (cas d'un écoulement entre plans paralléles) jusqu'a 14 pour " =1 (cas d'un

¢coulement en conduite de section carrée). L'erreur maximum entre les deux premiers
modéles (équations 3-20 et 3-21) est seulement de 1,7 % pour une valeur de »* =0,2. Le
troisieme modele présente des €carts plus importants par rapport aux deux premiers. Ces

écarts restent cependant inférieur a 6 % pour »~ > 0,125.

30
s 3 = Shah et London
° i
° 28 \ —o— Tirunarayanan et Ramachandran
26 + \ —o - Natarajan et Lakshmanan

12 1 1 1 1 1
0 0.2 0.4 0.6 0.8 1

Fig. 3.1-1 : Nombre de Poiseuille théorique,
modeles approchés, section rectangulaire

- Section triangulaire isoc¢le : de la méme maniére, différents auteurs ont exprimé le

nombre de Poiseuille théorique pour un canal de section triangulaire isoce¢le. Dans ce cas de
figure, Po,, ne varie qu'en fonction de l'angle 6 définissant la section. Migay (1963) propose

une valeur approchée sous la forme :
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12(\/4 + ;(tanz (6-1)+ 2)(tan2 0-1)
(\/4 +§(tan2(0— 1) —2)(1+ Jtan? 0 + 1)2

Po, = (3-23)

Tirunarayanan et Ramachandran (1967) présentent le nombre de Poiseuille sous la forme

approchée :

» 1333 3878 sinO—tan(0/2)c059+2tan(9/2)cos€csc(9/2) 1 1 304
O =152 6(1+ cos0) ENE) G249

Les résultats obtenus par ces deux méthodes sont comparés sur la figure 3.1-2 a ceux de Shah
et London, obtenus par une méthode des moindres carrés. Pour les faibles valeurs de 'angle,

les trois modeles divergent sensiblement, les €carts allant jusqu'a 4 %.

134

Po,

13.2

13

12.8

12.6

12.4

122 + x = m Shah et London

12 o —a - Tirunarayanan et Ramachandran

—o— Migay Angle 6
11.8 1 1 1 1 1 1 1 1 \
0 10 20 30 40 50 60 70 80 90

Fig. 3.1-2 : Nombre de Poiseuille théorique,
modeles approchés, section triangulaire isocéle
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Cependant, pour des valeurs proche de 60° (triangle équilatéral pour lequel la solution
40
analytique donne Po,, = 3 ), les écarts sont tres faibles, de 1'ordre de 0,02 %. Dans le cas de

microcanaux gravés sur silicium, 6 correspond a l'angle d'attaque chimique (54,74°). La valeur
théorique approchée est alors Poy, = 13,31. Ce résultat a aussi été retrouvé par Urbanek (1994)

en résolvant 1'équation de Poisson (3-7) par une méthode de différences finies.

- Section trapézoidale : pour les microcanaux de section trapézoidale, le nombre de
. . , . . *y h (]
Poiseuille théorique varie avec le rapport de forme » '= 7 et avec l'angle 6.

Shah et London ont calculé leurs valeurs pour des angles de 45° et 60° (fig. 3.1-3). Pour des
microcanaux gravés sur silicium, c'est a dire pour 0 =54,74°, Urbanek a déterminé
I'évolution de Poy, par une méthode de différences finies. Nous pouvons constater sur la figure
que pour 7 '=0, nous retrouvons le résultat d'un écoulement entre deux plans paralléles.
Lorsque " tend vers l'infini, la solution est proche de celle du triangle équilatéral. Les

résultats sont en accord avec ceux obtenus par Flockhart et Dhariwal (1998) ou encore Weilin

et al. (2000)

24 = Shah et London (60°)
& e Shah et London (45°)
Q ; o Urbanek (54,74°)

22 +

20 +

18 +

16 +

14 |

Rapport de forme r”
12 1 1 1 1 1

0 0.2 0.4 0.6 0.8 1

Fig. 3.1-3 : Nombre de Poiseuille théorique,
modéles approchés, section trapézoidale
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3.2- Présentation des échantillons testés

3.2.1- Fabrication des échantillons

Chaque ¢lément testé se compose de deux réservoirs de profondeur 100 um, gravés

dans le silicium, entre lesquels sont gravés n microcanaux paralleles (fig. 3.2-1).

Réservoirs

n canaux en parallele

wafer silicium
orienté <100>

h

Fig. 3.2-1 : Définitions des microcanaux

Les dimensions caractéristiques de ces microcanaux (/, #) ont été choisies afin d'obtenir une
gamme de diametres hydrauliques compris entre 1 et 15 um. Le nombre de microcanaux » a
¢été¢ déterminé afin de mesurer des débits globaux assez importants, ce qui évite d'atteindre les
limites de mesure du banc (conduisant a une augmentation des erreurs). Les gravures ont été
réalisées au L.A.A.S., sur des wafers orientés <100>, par attaque chimique anisotrope de
KOH. Selon les largeurs / définies sur les masques de gravure et les temps de plongée dans les
bains chimiques, nous avons obtenu des microcanaux de section trapézoidale ou triangulaire
isocele. Les profondeurs de gravure étant différentes pour les réservoirs et les microcanaux,
deux opérations distinctes de gravure ont été nécessaires. Entre chacune d'entre elles, un dépot
de SIO; a permis de protéger les parties ne devant pas étre gravées. Lors de gravure anisotrope
sur le silicium, il faut de plus s'assurer que l'alignement du masque par rapport a l'orientation

du silicium (direction <110>) est rigoureux.
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Masque

Profil gravé

Fig. 3.2-2 : Défaut d'orientation du masque

. L .
En effet, pour des géométries ou le rapport N est important, comme c'est le cas pour les

microcanaux, un défaut d'alignement oo du masque peut engendrer des discontinuités sur le
profil gravé (fig. 3.2-2). Nous n'avons cependant pas rencontré ce probléme sur nos
¢chantillons, le contrdle ayant été effectué au microscope optique.

La structure a été ensuite complétée par une plaque de Pyrex de 2 mm d'épaisseur, scellée sur
le silicium par "bonding anodique". Ce collage atomique assure une étanchéité parfaite sur
toute la longueur des microcanaux. De plus, la transparence du verre permet, par visualisation
directe de 1'écoulement, d'optimiser le remplissage du systéme en évitant de piéger des bulles
d'air. En vis-a-vis des réservoirs, le Pyrex a été percé (de trous de 3 mm de diamétre) par
ultrasons, afin d'obtenir les orifices d'entrée et de sortie du fluide. Cette opération a été

réalisée au C.E.M.E.S." avant la phase de bonding.

3.2.2- Caractéristiques des microcanaux

3.2.2.1- Dimensions

Nous avons fait réaliser différentes plaques contenant chacune deux séries de
microcanaux. Pour chaque série la longueur L a ét¢ mesurée a l'aide de la platine
micrométrique d'un microscope optique (longueur de mesure : 25 mm, grossissement x 100).
Afin de prendre en compte les éventuels défauts entre les n canaux d'une méme série, nous

avons déterminé L en moyennant un échantillons de 10 mesures prises aléatoirement. La

! Centre d'Elaboration de Matériaux et d'Etudes Structurales (Toulouse).
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platine étant précise a Sum (appréciation de la demi-division), nous avons relevé un écart type
compris entre 5 et 20 pm. Nous estimons donc l'erreur maximum sur la détermination de L a
0,8 %. Les deux autres dimensions, qui sont la largeur / et la profondeur /# définissant la
section transverse, ont été obtenues avant la phase de bonding du Pyrex par deux systémes de
mesures différents.
La largeur a aussi été vérifiée a l'aide d'un microscope optique, en utilisant cependant un
grossissement plus important (X 500). Un réticule muni d'un vernier permet de mesurer cette
largeur avec des précisions de 0,16 um. La mesure consiste a positionner successivement le
réticule sur les deux arrétes du microcanal, pour déterminer la distance les séparant. En
prenant en compte les erreurs de positionnement du réticule au niveau des deux arrétes,
erreurs dues a la netteté de I'image (focalisation), nous estimons les incertitudes absolues sur /
a 0,3 pm. Une largeur moyenne a également été obtenue en procédant a une série de mesures,
aléatoirement réparties sur les n canaux. Les incertitudes relatives sont comprises entre 0,5 et
3 %.
La profondeur / est déterminée a 1'aide d'un profilométre TENCOR P-1. Un stylet, de rayon

de courbure 5 um, se déplace transversalement au microcanal et reproduit le profil de la
section (fig. 3.2-3).
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Fig. 3.2-3 : Exemple de mesure de profondeur h
effectuée au Tencor sur l'échantillon P3
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La mesure est obtenue par différence de niveau entre la surface haute du wafer et le fond du
microcanal. Pour prendre en compte les défauts de rugosité ou de forme des surfaces, les
niveaux sont intégrés entre les reperes L-L et R-R. Sur I'exemple de mesure concernant
I'échantillon P3 (fig. 3.2-3), nous pouvons lire directement la valeur de /4, qui est de 9,276 pm.
Comme précédemment, nous avons effectu¢ des mesures aléatoirement sur tous les
microcanaux en paralléle pour prendre en compte les irrégularités de profondeur. Ces
irrégularités peuvent étre dues a une attaque chimique non homogene. L'écart type obtenu sur
un échantillon d'une dizaine de mesures est d'environ 0,05 pm pour chaque profondeur
mesurée. Les incertitudes absolues sur la profondeur sont estimées a 0,15 um, ce qui donne

des incertitudes relatives comprises entre 1,5% et 8%.

Le tableau suivant résume les différentes caractéristiques dimensionnelles pour chaque
série de microcanaux, ainsi que le nombre de Poiseuille théorique calculé a 1'aide du modele

développé par Urbanek (1994) :

Désignation n L (um) [ (um) h (um) Dy (um) Poy,
PI \J 100 7474 55 1,85 3,55 22,71
P3 W 100 7362 51,1 9,32 14,83 18,89
P4AN/ 57 7471 26,8 5,19 8,14 18,69
P4B \/ 153 7478 16,8 5,19 7 17,11
P54 66 7363 20,8 - 10,79 13,31
P5B V 250 7336 10,4 - 5,38 13,31

mesures de h au TENCOR et de (I, L) au microscope optique

3.2.2.2- Rugosité

L'attaque chimique du silicium engendre un état de surface plus ou moins rugueux au

rrrrr

d'une série de mesures effectuées longitudinalement au milieu des microcanaux, sur des

longueur de 100 pm.
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Fig. 3.2-5 : Mesure de rugosité sur l'échantillon P3

Les figures 3.2-4 et 3.2-5 présentent un exemple de déplacement du stylet sur cette distance
pour les échantillons P/ et P3. Cette mesure permet ensuite de déterminer des critéres
physiques de rugosité, tels que Rp (hauteur du pic max.), Rv (profondeur du creux max.) et Rt
(Rp-Rv), ou des critéres statistiques (Ra, Rq). Afin d'évaluer l'importance relative de cette
rugosité par rapport a la profondeur du microcanal, nous avons considéré le critére Rz, qui
définit 1'écart maximum entre pics et creux. Pour les deux séries de microcanaux P/ et P3
présentées ci-dessus, les valeurs de Rt valent respectivement 282 et 263 A. Les différentes

plaques ayant été réalisées simultanément dans le méme bain chimique, nous obtenons des
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rugosités sensiblement identiques pour chaque plaque. Dans le pire des cas, c'est-a-dire pour
la plaque P1, la rugosité représente alors 1,5 % de la profondeur totale.

Ce systeme de mesure n'est cependant pas idéal. En effet, c'est une mesure par contact et du
fait de son rayon de courbure, le stylet ne peut pas suivre parfaitement la surface réelle du
canal (non prise en compte de creux trop étroits). D'autres solutions existent, comme par
exemple la mesure de rugosité par microscope interférométrique (Pfahler (1992)), mais elles
sont plus lourdes a mettre en ceuvre. Le niveau de précision obtenu avec le profilométre reste

cependant suffisant pour nos ordres de grandeur de rugosité.

3.2.3 - Montage d'essais

Les différentes plaques ont été¢ congues de manicre identique, afin de pouvoir utiliser le
méme montage d'essais (fig. 3.2-6). Celui-ci se compose d'un chassis et d'un couvercle, entre
lesquels se logent les plaques de test. Il est nécessaire que le couvercle soit transparent afin de
visualiser proprement le remplissage des microcanaux. Nous avons donc choisi de la réaliser
en polycarbonate, pour son excellente transparence et sa bonne résistance chimique aux

liquides utilisés.

Joint torique Flexible

Pyrex

Flexibles de
raccordement Si |

S [ ]
Plaque de test \f\ ————— ————

Couvercle

Ill | J- /J'Yu ll
'

Chassis
[

|

Fig. 3.2-6: Montage d'essais

100



Chap. Il : ECOULEMENTS PERMANENTS DE LIQUIDES
DANS DES MICROCANAUX GRAVES SUR SILICIUM

Le raccordement au banc de mesure est assuré par deux flexibles collés au couvercle, dont le
diamétre intérieur est de 800 um. L'étanchéité entre le Pyrex et le couvercle est assurée par des
joints toriques en Viton, de diamétre assez important pour prendre en compte les dispersions

de positon des trous de passage du fluide, d'une plaque a l'autre.

3.3- Exploitation des résultats

3.3.1- Premiers résultats

L'ensemble des microcanaux a été soumis a un écoulement permanent de propanol-2, a
une température régulée de 25°C. La figure 3.3-1 présente un exemple typique de
caractéristique expérimentale débit/pression; elle est relative a I1’association de 100

microcanaux de section trapézoidale placés en paralléle (configuration P3).
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Fig. 3.3-1 : Caractéristique débit/pression de l'échantillon P3 en
écoulement permanent (propanol-2 a 25 °C)

Comme au chapitre II, a partir des mesures expérimentales sont extraites quatre valeurs

moyennes de débit. Comme on peut le constater, ces quatre mesures sont quasiment
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identiques. La prévision théorique d’apres le modele de Poiseuille est représentée par deux
lignes pointillées, qui prennent en compte les incertitudes de mesures des dimensions de la
section du microcanal (+ 0,3 um pour la largeur / et £ 0,15 um pour la profondeur #). Le
nombre de Poiseuille théorique nécessaire au tracé de ces courbes est calculé d’apres la
méthode d’Urbanek (1994).

A partir de ces résultats bruts, il est possible d'isoler un seul microcanal et de calculer le débit
expérimental correspondant, afin d'exprimer ensuite le nombre de Poiseuille sous sa forme
réduite

Po

exp

Po,

Po* =

(3-25)

en fonction du diamétre hydraulique Djy. Cette étape permet une premicre analyse de
l'influence du confinement sur la validit¢ du modele de Poiseuille. La figure 3.3-2 présente

'ensemble des résultats obtenus pour chaque plaque testée. Pour chacune de ces plaques, on a

effectu¢é une moyenne a partir des mesures réalisées dans la plage APe[O;2500 hPa]

(fig. 3.3-1).
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Fig. 3.3-2 : Nombre de Poiseuille réduit Po* en fonction du diamétre hydraulique Dy
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Les valeurs de Po* relatives aux microcanaux sur silicium sont comparées aux valeurs de Po*
calculées pour des microtubes de section circulaire, de diamétres 13, 27, 53, 77 et 258 um (cf.
§2.5.4). Nous avons porté en gras sur la figure 3.3-2 les incertitudes de calcul de Po*, issues
des incertitudes de mesures sur les dimensions / et 4 des échantillons. Les incertitudes
relatives a 1’écoulement sont représentées en traits fins ; elles sont de l'ordre de +4,5% et
comprennent 1’incertitude de mesure du débit (£ 1%), de la pression (£ 1%), de la viscosité et
de la température (+2,5%). On constate donc que le gros de D’incertitude est li¢ a
I’imprécision de mesure des dimensions des sections.

Dans le cas des microtubes de section circulaire étudiés dans le chapitre précédent, nous
vérifions que Po* reste trés proche de 1. Une tendance apparait cependant. Elle semble

montrer que Po* augmente lorsque Dy diminue, ce qui traduit une surestimation du débit

par la théorie de Poiseuille. Remarquons toutefois que les incertitudes augmentent également

lorsque Dy diminue. En effet, la partie de I’incertitude due aux dimensions (traits gras) passe

de + 5%, pour le microtube de 77um de diametre, a + 15% dans le cas du microtube de 13um
de diametre. Ceci est directement 1i€¢ a la précision du microscope utilisé pour la mesure des
diamétres, qui est de = 0,5 um. En ce qui concerne les différentes plaques de silicium testées,
nous pouvons noter que Po* est compris entre 0,9 et 1,23 , avec des incertitudes plus
marquées encore que précédemment lorsque Dy diminue.

On comprend mieux I’importance du rdle joué par les incertitudes de mesures des dimensions

de la section, en regardant I'équation 3-26 déterminée a partir des équations 3-19 et 3-25. On

AS
voit que ces incertitudes interviennent a la fois dans le terme 5 et dans le terme D 7
H
APo* AS 2AD Ap A A(AP) APo
o _AS 24D, (Au AO  AAP) AP, (3-26)
Po* S D, 0 AP Po,

Ainsi, dans le cas de I’échantillon P/, les incertitudes relatives concernant la largeur / restent
faibles, de 'ordre de 1%, mais les incertitudes relatives sur la profondeur 2 = 1,85 pm sont
importantes et égales a 8%. Ainsi, Po* est donc supposé connu a * 30%, alors que pour
I’échantillon P3, I’incertitude estimée sur Po* n’est que de + 5%.

En conséquence, il semble a ce stade difficile de conclure sur la validit¢ du modele de

Poiseuille dans le cas d’écoulements liquides en microcanaux. Pour aller plus loin, 1’effort
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doit étre porté¢ sur la mesure des dimensions des sections, et plus particulierement sur la

mesure de la profondeur /4 .

3.3.2- Mesure des dimensions au MEB

Ainsi, apres la campagne d'essais, nous avons essay¢ de mesurer a nouveau, mais avec
d’autre moyens, chaque plaque. Nous avons tout d’abord testé différents systémes de mesures
non destructifs, malheurcusement sans succés. Notamment, le LESIR nous a offert ses
services en tentant d’utiliser un profilométre laser, mais I'épaisseur importante du Pyrex
(2mm) fut a I’origine de phénomeénes parasites de diffraction et n'a pas permis une focalisation
suffisamment précise du faisceau. Les mesures fournies se sont ainsi avérées difficilement
exploitables. Nous nous sommes alors tournés vers une méthode destructive, réalisée au
LAAS. Les plaques ont été¢ découpées a I'aide d'un disque diamant suivant un axe orthogonal
aux microcanaux, ce qui a permis une visualisation des sections au microscope ¢lectronique a
balayage (MEB) (fig. 3.3-3). Grace a I'emploi de grossissements importants, le MEB permet
d'augmenter la précision de la mesure. Celle-ci est effectuée en comparant, pour un
grossissement identique, une grille étalon de 0,5 um de résolution et les différentes sections.
La visualisation directe des sections est riche d’enseignements. On constate par exemple que
pour les échantillons trapézoidaux de faible profondeur (P4A et P4B), I’angle de gravure n’est
pas de 55°, comme attendu et vérifié sur les autres échantillons. Il est en fait de 70° et on
constate a mi-hauteur de la section une petite aspérité. Ces deux configurations étant obtenues
a partir du méme wafer, il est possible qu'un probléme (attaque chimique interrompue, puis
reprise) soit survenu lors de la phase de réalisation. Toujours est-il que les calculs de la
section et du diameétre hydraulique, obtenus a partir de la profondeur /4 et de la largeur
supérieure /, ont dii étre repris en tenant compte de ces nouveaux angles, pour les échantillons
P4A et P4B. La connaissance de la section et du diamétre hydraulique sont en effet nécessaire

pour le calcul du nombre de Poiseuille expérimental.
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Fig. 3.3-3 : Visualisation des différents microcanaux par MEB
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Les nouvelles mesures alors obtenues sont présentées dans le tableau ci-dessous :

Désignation [ (um) h (um) Dy (um) Poy,
Pl \J 51,6 (55) 1,74 (1,85) 3,34 (3,55) 22,7 (22,71)
P33 \J 49 (51,1) 10,7 (9,32) | 16,25 (14,83) | 18,29 (18,89)
P4ANS 24,3 (26,8) 5(5,19) 7,72 (8,14) 18,49 (18,69)
P4B \/ 15,25 (16,8) 5,3 (5,19) 6,77 (7) 16,71 (17,11)
P54 19,5 (20,8) - 10,09 (10,79) 13,31
P5B 9,9 (10,4) - 5,12 (5,38) 13,31

comparaison des mesures de l et h : MEB (TENCOR, microscope)

Nous pouvons remarquer des écarts relativement importants entre les deux systeémes de
mesures, qui ne peuvent pas a priori s’expliquer par les imprécisions des appareils de mesure
utilisés. En effet, pour la mesures des largeurs /, les écarts sont compris entre 4% et 9%. Pour

la profondeurs 4, ils sont compris entre 3% et 13 %.

3.3.3- Comparaison des différents résultats

Ces nouvelles mesures des dimensions des sections nous fournissent de nouvelles
valeurs de Po* La figure 3.3-4 présente une comparaison des valeurs de Po* , obtenues a
partir des deux séries de mesures, en fonction du nombre de Reynolds. Nous relevons un écart
systématique de l'ordre de 25% entre les deux séries de mesures, les courbes subissant une
translation vers le bas. Dans le cas des échantillons P44 et P4B, la correction angulaire a une
influence qui joue dans I’autre sens, réduisant la translation vers le bas (cas du P44) ou se
traduisant par une translation vers le haut (cas du P4B).

La translation systématique vers le bas (hors effet de correction angulaire) tend a montrer qu’il
existe une erreur systématique sur la mesure. Il est possible que des défauts d'alignement des

échantillons dans le MEB soient la cause de ces erreurs.
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Fig 3.3-4 : Comparaison de l'évolution de Po* en fonction de Re

résultats obtenus par les deux systemes de mesures

De plus, lors de ces mesures, la grille étalon et la section ne sont pas visualisées
simultanément, la mise au point étant d'abord réalisée sur I'é¢talon puis sur la section. Il est
alors possible que le grossissement ne soit pas rigoureusement respecté entre les deux clichés.
De la méme fagon, une erreur systématique sur la mesure fournie par le Tencor n’est pas a
exclure.

Si, dans 1'absolu, il nous est donc difficile d'analyser quantitativement les valeurs de
Po* , il apparait quand méme nettement que, pour un échantillon donné, Po* a tendance a
augmenter lorsque le nombre de Reynolds diminue. Ce constat étant fait a partir des
différentes mesures réalisées sur un méme échantillon, on s’affranchit ici des problémes liés a
I’imprécision de mesure des cotes de la section.
Cette tendance trés nette est mise en évidence sur la figure 3.3-5, sur laquelle sont
représentées les valeurs de Po* issues des premiéres mesures au Tencor, les valeurs issues des

mesures effectuées au MEB étant déduites par différentes translations verticales.
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Fig 3.3-5 : Mise en évidence, pour chaque échantillon testé, du gradient de Po* en fonction de Re

Nous ne nous intéressons donc maintenant qu’au gradient, représenté par la pente de chaque
droite extrapolant (par régression linéaire) les valeurs de Po* obtenues pour chaque
échantillon testé. Il est clair que ce gradient augmente lors le Reynolds diminue, alors qu’il
tend vers zéro pour des nombres de Reynolds supérieurs a 0,1 (cas des échantillons P3 et

P5A). En ne tenant pas compte de P3 et P5SA, nous relevons pour chacun des autres

*

¢chantillons la valeur du gradient , que nous portons sur la figure 3.3-6 en fonction de

Renoy, qui représente la moyenne des nombres de Reynolds relevés pour chaque point relatif a

I’échantillon considéré.
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Fig 3.3-6 : JRe " fonction de Re,,, , représenté en échelle Log-Log.

Malgré le peu de points retenus (quatre échantillons sont pris en compte), une évolution en
échelle logarithmique semble se dégager. Une extrapolation met en évidence une pente

précisément égale a -3/2. D’autre part, cette extrapolation n’est pas seulement linéaire, mais

affine. Elle s’écrit, en revenant a une échelle arithmétique :

* 3
?}Z 0 =-0,0036 Re,,, 2 (3-27)
e

L’intégration de cette équation conduit alors a :

0,0072 +1 (3-28)
v Re

o* =

en supposant que pour des nombres de Reynolds suffisamment grands (mais demeurants tels

que I’écoulement soit laminaire), la théorie de Poiseuille est vérifiée et Po* vaut 1.
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L’expression (3-28) a ¢été obtenue a partir de mesures locales du gradient du nombre de

*

Poiseuille réduit. Pour le calcul de ce gradient , la variation du nombre de Reynolds

Re

¢tait due a une variation du gradient de pression AP générateur de 1’écoulement. Il serait
intéressant de vérifier que le résultat (3-28) proposé reste valable lorsque la variation de Re est
due a une variation du diameétre hydraulique. Du fait de I’imprécision des mesures de
dimensions des microcanaux sur support silicium, que nous avons évoquées plus haut, cette
analyse est faite sur les microtubes circulaires en silice. La plage de Reynolds concernée

(Fig. 3.3-7) est toutefois plus élevée (Re e [0,05 ;100]).
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Fig 3.3-7 : Po*=fct(Re). Confrontation entre I’équation 3-28 et les mesures effectuées sur des microtubes.

On constate que I’adéquation entre 1’équation (3-28) et les mesures effectuées sur les
différents microtubes est satisfaisante. La encore, les données sont trop peu nombreuses pour
pouvoir conclure de fagon définitive et il convient de rester prudent. A ce stade, 1’équation
3-28 doit sans doute étre considérée comme une proposition, qu’il conviendra de confirmer et

peut-étre d’affiner par des essais complémentaires.
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3.4- Conclusion

Afin d'estimer l'influence du confinement sur un écoulement de Poiseuille dans des
microcanaux, nous avons étudié expérimentalement un écoulement forcé par gradient de
pression, dans des microcanaux de section circulaire, trapézoidale et triangulaire. Nous nous
sommes intéress¢ au nombre de Poiseuille Po, qui selon la théorie classique, ne dépend que de
la géométrie de la section et est donc indépendant du fluide, de la température et des
dimensions. De maniére expérimentale, connaissant la viscosité, on peut accéder a la mesure
de Po, a partir de la mesure du débit, de la différence de pression, et des dimensions de la
section. Mis sous forme réduite, Po* permet une comparaison entre expérience et théorie de
Poiseuille.

Des incertitudes trop importantes sur la mesure des dimensions des microcanaux, nous ont

*

conduits a étudier le gradient plutot que Po*, en fonction de Re. On a ensuite proposé

une forme du nombre de Poiseuille réduit en puissance —1/2 du nombre de Reynolds.

Ce résultat est nouveau, mais il reste a vérifier cette tendance a [’aide de mesures
complémentaires. Aussi allons-nous nous attacher a effectuer d’autres essais, dans le but
notamment d’essayer de découpler 1’influence de différents parametres :

- nature du fluide

- température

- longueur des microcanaux (pour mettre en évidence d’éventuels effets d’extrémité :
ceci est réalisable avec des microtubes qu’on peut facilement raccourcir par clivage)

- ¢état de surface (a partir de microcanaux usinés par des techniques différentes)

- valeur du nombre de Poiseuille théorique (les essais effectués jusqu’alors portent sur
des Poy du méme ordre de grandeur, compris entre 13 et 22. Il faudrait vérifier que la
recherche d’une solution de la forme Po* = fct (Re) est plus pertinente qu’une solution du type
Po = fct (Re))

Parallélement, un effort devra étre fait au niveau de la métrologiez, afin d’aboutir a des valeurs
quantitatives plus précises du nombre de Poiseuille expérimental.
Enfin, si la tendance relevée se confirme, il conviendra de s’attacher a I’expliquer

physiquement, ce qui constitue un challenge intéressant.

? Des essais sont actuellement en cours au LAAS afin de mesurer la grille puis les sections sans changer le
réglage du faisceau (grossissement). Ceci devra a terme diminuer les erreurs de mesures.
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mesuré en aval de la diode par différents rotametres (KROHNE®). L'efficacité de la diode est
de 0,6 pour une différence de pression appliquée de 70 hPa. Les nombres de Reynolds sont

calculés 4 partir de la vitesse moyenne 4 la plus petite section (2x2 mm?) et sont compris entre

160 et 3000.
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Fig. 4.3-7 : Caractéristiques de la diode vortex a l'échelle millimétrique (essais a l'eau)

4.3.3.2- Définition géométrique et fabrication des microdiodes

Les performances de la diode vortex a 1'échelle millimétrique nous ont conduit a
choisir cette géométrie pour miniaturiser ce composant.
Pour réaliser cette microdiode sur support silicium, peu de phases d'usinages sont nécessaires,
en comparaison a la procédure longue et complexe de réalisation des microclapets
(cf. §4.2.1). Une premiere gravure (fig.4.3-8 @©) est nécessaire pour définir la géométrie de la
diode.
Nous avons testé¢ deux types de gravures. Une premiere sé€rie de microdiodes a été réalisée au
LAAS par attaque chimique anisotrope (agent d'attaque : KOH). Les géométries obtenues
n'ont pas dans ce cas ét¢ convenables. En effets, les motifs étaient surgravés, la géométrie de
la chambre apparaissait plutdt de forme carrée et une partie importante de la diode avait méme

disparu (fig. 4.3-9-a).
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L'ajout de motifs de compensation (cf. §1.2.2), pour essayer de diminuer ces effets, a été¢ dans
ce cas impossible du fait des faibles dimensions transversales. Nous avons donc abandonné
cette technique qui n'était pas adaptée pour l'usinage de la diode vortex, les motifs étant

difficilement reproductibles a cause de la structure du silicium.

chambre réservoir
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i _ | Pyrex|
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Fig. 4.3-8 : Définition géométrique de la microdiode

surgravures

aaaq 2okl 1178 10avn W03

Fig. 4.3-9-a : diode réalisée par gravure anisotrope Fig. 4.3-9-b : diode réalisée par gravure DRIE

Nous avons alors réalisé¢ deux autres séries de diodes en utilisant cette fois la technique DRIE,
avec une profondeur de gravure de 40 et 80 um. Dans ce cas, la géométrie a été parfaitement

respectée (fig. 4.3-9-b), quelle que soit la profondeur de gravure choisie.
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Une seconde étape de gravure fut nécessaire afin d'obtenir le canal axial (fig. 4.3-8 @). Dans
les deux séries de gravure présentées ci-dessus, cette opération a ¢été effectuée en face arriere
du wafer de silicium par attaque anisotrope KOH. Le canal ainsi obtenu est un tronc de
pyramide de section carrée, contrairement au cas du modéle millimétrique, ou il est
cylindrique de section circulaire.

La derniére opération a ensuite consisté a coller par bonding une plaque de Pyrex sur la diode
(fig. 4.3-8 ®@). Un réservoir de grandes dimensions (4000x4000 pum?), gravé a la méme
profondeur que la diode, a été ajouté afin de faciliter les connections extérieures. Les
profondeurs de gravure ainsi que la rugosité ont ét¢ mesurées avant cette étape de bonding.

Au total, 10 diodes différentes ont été réalisées. Leurs cotes sont précisées dans le
paragraphe suivant. Elles ont été fixées a partir d'une démarche intuitive. En effet, la durée et
les cotts ¢levés de fabrication ne nous ont pas permis de réaliser, dans le cadre de cette
premicre étude, un plan d'expérience complet, permettant d'étudier l'influence de tous les

parametres dimensionnels sur les performances de la diode.
4.3.3.3- Essais expérimentaux
Dans le but de déterminer expérimentalement son efficacité en régime permanent,

chaque microdiode a été testée sur le banc de mesures de microdébits liquides. La figure

4.3-10 présente le montage d'essai.

Tubes de
raccordement Pyrex
Si
| % @
1 /ﬁ
Joints Viton [ ) W
o + Acier inox.

Fig. 4.3-10 : Montage d'essai des microdiodes Vortex

Les échantillons de test sont obtenus par clivage du wafer de Silicium sur lequel toutes les

microdiodes ont été gravées simultanément. Les dimensions de ces échantillons sont de
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20x20 mm?®. Pour éviter I'étape de perage du Pyrex, nous avons collé la plaque de verre
seulement au dessus de la diode et non au dessus du réservoir. L'étanchéité de celle-ci est donc
assurée ; par contre, le verre n'assure plus la rigidité¢ de l'ensemble. C'est pourquoi il a été
nécessaire de coller sur la surface opposée une plaque d'acier inoxydable de mémes
dimensions latérales et de 1 mm d'épaisseur. L'échantillon est ensuite pincé entre deux plaques
de polycarbonate sur lesquelles sont collés les tubes de raccordement au banc de mesures.
L'étanchéité de 1'ensemble est assurée par deux joints toriques en Viton. L'absence de fuites
sur cet assemblage a ¢té par la suite controlée en laissant le dispositif sous pression pendant
plusieurs heures.

Les essais ont été effectués au propanol-2 a une température régulée de 25°C et ont permis
d'obtenir 1'efficacité de chaque microdiode testée pour une différence de pression de 1000 hPa.
Le tableau ci dessous présente ces résultats , les diodes 40.x ont une profondeur de 40 pm et

les diodes 80.x, une profondeur de 80 pum.

D
h
-t Hﬁ -

L ;
Désignation D d e h [ L Ey
40.1 750 400 80 300 210 750 0,05
40.3 1500 1100 80 300 395 1000 0,04
40.5 1500 1000 250 400 420 1000 0,08
80.2 750 500 150 200 210 750 0,16
80.3 750 625 100 100 170 750 0,09
80.4 2250 1700 200 300 520 1500 0,08
80.5 1500 1100 200 300 395 1000 0,12
80.6 1500 1000 250 400 420 1000 0,13
80.7 1500 1200 150 200 345 1000 0,06
80.8 2250 1700 300 400 575 1500 0,05
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L'interprétation de ces résultats n'est pas évidente. Cependant, nous pouvons dégager un
certain nombre de points intéressants. Tout d'abord, la profondeur de gravure a une influence
certaine. En effet, les autres dimensions étant identiques, les diodes 40.5 et 80.6 ont des

efficacités respectives de 0,08 et 0,13. Nous pouvons ensuite analyser l'influence de certains

paramétres dimensionnels sur l'efficacité. Les rapports de forme — et W correspondant au
e

rapport des largeurs d'entrée/sortie sur la dimension de la chambre, sont présentés sur la figure

4.3-11 en fonction de l'efficacité obtenue expérimentalement.

14 .
o d/h (40 ym)
o d/e (40 pm) 40.3
1271 4 ah (80 um)
u d/e (80 pm)
10 +
80.4
80.7 .
gl . 80.3
.l 80.8 . 80.5
u n
° " 40.5 * 806 802
4 =] H *
40.1 .
2 1 <
Eff
0 f f f f f f f
0 0.02 0.04 0.06 0.08 0.1 0.12 0.14 0.16

Fig. 4.3-11 : Rapports de forme des différentes diodes en fonction de l'efficacité

Les diodes les plus performantes sont les diodes 80.6 et 80.2. Pour ces deux échantillons, les
rapports de formes sont du méme ordre et sont inférieurs a ceux des autres diodes. Ceci tend a
montrer que plus ces rapports sont faibles, plus 'efficacité est importante, du moins pour une
profondeur de 80 pm.

A ce stade, les données sont trop peu nombreuses. Elles vont cependant servir a valider une

modélisation, qui permettra a moindre coiit de réaliser une optimisation des parametres.
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4.3.4- Simulation numérique

La complexité de la géométrie de cette microdiode limite fortement les possibilités de
modélisation analytique ou semi-analytique. Nous nous sommes naturellement orienté vers
une modé¢lisation par voie numérique. De nombreux codes de calculs commerciaux CFD
(Computational Fluid Dynamic) sont apparus ces derniéres années. Ils sont basés sur
différentes méthodes de discrétisation : méthodes de différences finies, méthodes des éléments
finis et méthodes des volumes finis. Leur utilisation devient de plus en plus courante dans le
domaine des microsystémes. En effet, les phases de conception, de réalisation et
d'expérimentation étant souvent longues, difficiles et cotliteuses, les simulations numériques
sont d'un grand apport. Pour les microdispositifs qui nous intéressent, les résultats des
simulations sont essentiellement utilisés afin d'accéder aux les grandeurs globales de
I'écoulement (débit et différence de pression). Forster (1995), Deshpande et al. (1998), Koch
et al. (1998) comparent ainsi leurs modeles numériques a des essais expérimentaux. Les
simulations numériques permettent ¢galement de visualiser I'évolution des vitesses ou des
pressions le long de 1'écoulement, afin d'étudier 'influence locale d'un paramétre géométrique
(Olsson (1998)).

Dans cette étude, nous avons simulé le fonctionnement global de deux diodes
existantes (Deshpande ef al. (1998)) et de la diode 80.2, en utilisant le code de calcul Fluent
(FLUENT Inc.). Une étude de l'influence de la finesse du maillage sur la plus simple des trois
diodes est présentée, pour aboutir a un critére de choix de la densit¢é du maillage. La
simulation des deux autres diodes, confrontée a 1I’expérience, permet de tester Fluent sur ces
microécoulements complexes, de calculer les efficacités respectives et de présenter une
premicre analyse des phénomenes locaux influengant les performances globales de ces

microdiodes.

4.3.4.1- Présentation du code de calcul FLUENT

Le code de calcul Fluent est un ensemble de programmes (pré-processeur, processeur,
post-processeur) permettant de simuler des écoulements stationnaires ou instationnaires,
externes ou internes, de fluides newtoniens ou non, compressibles ou incompressibles, en
résolvant les équations de Navier-Stokes tridimensionnelles par la méthode des volumes finis.

Ce code permet aussi de traiter des problémes de transfert d'énergie (conductif ou convectif)
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ainsi que des problémes de réactions chimiques. La méthode des volumes finis repose sur une
interprétation physique des équations de la mécanique des fluides. En effet, les équations sont
toutes de type conservatif, appliquées a un volume. Le domaine fluide est donc discrétisé en
un nombre fini de volumes de contrdle (cellules), définis par des surfaces. Les équations ne
sont plus alors traitées sous leur forme différentielle mais sous leur forme intégrale. Cette
méthode permet de simuler des écoulements dans des géométries complexes, a partir de
différents types de maillage plus ou moins fins.
Fluent permet de réaliser toutes les étapes nécessaires a la simulation :

- définition géométrique du domaine fluide ;

- maillage de ce domaine ;

- choix du modg¢le de résolution (modéle laminaire, turbulent k-, RSM...) ;

- choix du fluide et imposition des conditions aux limites (vitesse, pression ...) ;

- initialisation et lancement du calcul (surveillance de la convergence) ;

- post-traitement (déterminations des grandeurs globales, visualisations ...).
4.3.4.2- Maillage des différentes diodes

La premicre étape de la modélisation consiste donc a définir le domaine fluide et a le
discrétiser en mailles ¢élémentaires. Le maillage est l'une des étapes importantes de la
modélisation numérique. En effet, du type de maillage et de son affinement dépendront la

précision des résultats et le temps de calcul.
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a- Maillage structuré b- Maillage non-structuré c- Maillage hybride

Fig. 4.3-12 : Les différents types de maillage

Le maillage structuré (fig. 4.3-12-a) permet la meilleur solution numérique, mais il conduit a

des raffinements obligatoires dans des régions ou cela n'est pas utile, ce qui augmente donc
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considérablement le nombre de cellules. Pour des formes trés complexes, on lui préférera un
maillage non structuré (fig. 4.3-12-b), a base d'¢léments triangulaires, qui méme s'il est moins
précis numériquement, permet aisément des affinements locaux ou des maillage automatiques.
Une solution mixte peut étre envisagée afin de conserver les avantages de chaque solution. Le
maillage hybride (fig. 4.3-12-c) permet de garder un maillage non structuré sur la majorité de
la géométrie et de I'affiner a la paroi, a base d'éléments quadrangulaires, afin de mieux prendre
en comptes les effets proches de la paroi (couche limite).

Pour la simulation des microdiodes fluidiques, nous nous sommes limités a des maillages
structurés, en les affinant a chaque fois a proximité de la paroi. Le maillage suit pour cela une
loi de type parabolique. Apres des essais de maillages et de simulations 2D, nous avons choisi

de modéliser en 3D chaque diode.

- Diode convergent/divergent : la premiere diode étudiée est la plus simple : la diode

de type convergent/divergent. Les dimensions retenues pour cette simulation sont celles

définies par Deshpande et al. (1998) et sont présentées sur la figure 4.3-13 :

e —

L=tT]

l
1]

Z

Fig. 4.3-13 : Définition géométrique et maillage de la diode de type convergent/divergent

(dimensions en um)
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La densité du maillage a été définie a partir d'une étude de l'influence de sa finesse sur la
convergence des résultats. Nous avons alors réalisé une étude comparative du débit volumique
QO a partir des résultats de simulation, sur des maillages comportant entre 464 et 54264
cellules, ce qui correspond a un nombre de 25 a 900 mailles sur la plus petite section
transverse de la diode. Les paramétres de simulations, définis au paragraphe 4.3.4.3, sont
identiques : méme différence de pression (400 hPa) appliquée aux conditions limites d'entrée
et de sortie (surfaces grisée), méme fluide (eau), modele laminaire, convergence en résidus a
107, et nous avons simulé les deux sens d'écoulement. Le graphe 4.3-14 présente les résultats
obtenus en fonction du nombre de cellules.

Nous pouvons constater que les résultats de simulation convergent asymptotiquement lorsque
le nombre de cellules augmente, le comportement étant de plus similaire dans les deux sens
d'écoulement. Le nombre de cellules a donc bien str une influence directe sur la précision des
résultats. Cette influence n'est plus significative lorsque le maillage atteint 4400 cellules :
nous trouvons tres peu de différence (de 1'ordre de 1 %) entre les débits calculés pour les trois

derniers maillages,
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Fig. 4.3-14 : Evolution du débit volumique Q en fonction du nombre de cellules
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Nous pouvons alors introduire un critére de densité du maillage, portant sur un nombre
minimum m de mailles dans une section caractéristique de I'écoulement. Dans le cas
précédent, le nombre de cellules dans la section au col étant de 162, le critére de densité choisi

s'écrit m > m, avec m, = 162 . La section moyenne d'une maille au col a alors une aire de 42
0 0

um. En fait, on choisira m = my, ce qui constitue un bon compromis entre temps et précision
du calcul.
Les dimensions des autres diodes étant comparables, nous définirons également la finesse de

leur maillage a partir de ce critére de densité.

- Diode Tesla : la deuxiéme diode simulée est la diode Tesla, également testée
expérimentalement par Deshpande et al. (1998). Nous avons maillé¢ le domaine fluide de
facon similaire, en affinant le maillage proche de la paroi. La géométrie ainsi que le maillage
obtenu sont présentés sur la figure 4.3-15. Dans ce cas, le critére de résolution du maillage est
appliqué sur la section transverse. Nous avons cependant affiné localement le maillage aux
intersections, afin d'étre plus précis en ces points clés de 1'écoulement. La maillage final

comporte 24276 cellules.

Fig. 4.3-15 : Définition géométrique et maillage de la diode Tesla

(dimensions en um)
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- Diode vortex : le maillage du domaine est un peu plus complexe a réaliser dans ce cas
de figure, mais nous avons essay¢ de garder les mémes critéres de maillages (maillage
structuré, critére de densité, affinage du maillage proche de la paroi). La diode est présentée
sur la figure 4.3-16. Nous avons choisi de simuler une diode qui possede des dimensions
comparables aux diodes précédentes. Le critére de maillage a été appliqué a la plus petite
section transverse, c'est-a-dire a la section de jonction (J) entre le canal tangentiel et la
chambre. Le critére de densité conduit & des mailles ayant une section moyenne d'aire 49 pm®.
Le maillage étant structuré, pour pouvoir garder une uniformité¢ de mailles, nous avons été
obligé d'augmenter considérablement le nombre de cellules dans la chambre de circulation.
Nous avons de plus modélisé la région du réservoir qui se trouve recouverte par le Pyrex afin
d'imposer des conditions limites numériques (sur les surfaces grisées) proches de celles

mesurées expérimentalement. Le maillage final comporte alors 107767 cellules.

Section J
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Fig. 4.3-16 : Définition géométrique et maillage de la diode vortex

(dimensions en um)
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4.3.4.3- Parametres de simulation

Nous présentons ici I'ensemble des parametres de simulation nécessaires a 1'exécution

et au contrdle du calcul numérique.

- conditions aux limites : afin de représenter au mieux les essais expérimentaux, nous

imposons a l'entrée et a la sortie des conditions de pression, sous forme d'une pression totale
en entrée du domaine et d'une pression statique en sortie. Ces conditions sont ensuite
inversées afin de simuler l'autre sens d'écoulement. Les autres fronticres du domaine sont
définies comme étant des parois solides indéformables, ou les conditions de vitesse sont nulles

a la paroi.

- fluides : les fluides utilisés pour les simulations sont des liquides newtoniens et
incompressibles (eau et propanol-2). Toutes les simulations étant isothermes, nous définissons
simplement ces liquides par leur masse volumique et leur viscosit¢ dynamique a une

température donnée :

Fluides Masse volumique (kg m™) Viscosité (Pa s) Température (°C)
eau 998,2 1,003 10 20
propanol-2 784 2,07 107 25

- modele de calcul et critéres de convergence : le modele choisi pour toutes les

configurations est le modele laminaire. Il est logique de choisir celui-ci, puisque les Reynolds
calculés a partir des essais expérimentaux sont compris entre 50 et 900. L'ensemble des
variables est initialis¢ avant le déclenchement du calcul. L'algorithme de calcul est de type
SIMPLE et nous avons choisi une discrétisation du 2° ordre afin d'augmenter la précision. La
convergence numérique est contrdlée en surveillant 1'évolution des résidus, écarts de résultats
entre deux itérations, pour les trois €quations de quantit¢ du mouvement et I'équation de

continuité. Le critére de convergence retenu est le suivant : nous estimons que la simulation a
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i , . P \ 3 . .
convergé convenablement lorsque chaque résidu est inférieur a 10~. L'écoulement étant

permanent, nous vérifions la conservation du débit entrant et sortant du domaine.

4.3.4.4- Exploitation des résultats
4.3.4.4.1- Analyse des paramétres globaux

Il est possible de calculer aprés simulation une grandeur physique globale, en réalisant

une moyenne surfacique G de la variable g :

G=22.85, (4-1)

ou § est l'aire de la surface globale moyenne, g; est la valeur de la variable g au noeud i et S;

est l'aire de la surface affectée a ce noeud .

Pour pouvoir comparer les résultats de simulations aux essais expérimentaux, nous avons
donc calculé le débit d'entrée QO (€gal au débit de sortie) ainsi que la pression moyenne a
l'entrée P.yus. €t & la sortie Py,e. Nous présentons les résultats sous la forme du débit

volumique Q en fonction de la différence de pression AP=P, . — P

entrée sortie *

- Diode de type convergent/divergent : nous trouvons une bonne corrélation entre le

résultat de simulation par Fluent et les points expérimentaux obtenus avec un écoulement
d'eau (fig. 4.3-17). Dans les deux sens de passage, les écarts entre la simulation et l'expérience
n'excedent pas 3%. Nous pouvons alors calculer l'efficacité expérimentale et numérique pour
cette diode. Pour une différence de pression de 330 hPa, Ejvaut respectivement 0,15 et 0,12.
Le modele numérique décrit donc de maniere satisfaisante le comportement de cette diode.

Les nombres de Reynolds calculés a la section au col sont compris entre 100 et 500.
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Fig. 4.3-17 : Comparaison expérience-modele numérique pour la diode de type convergent/divergent
courbes de caractérisation statique (eau)
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Fig. 4.3-18 : Comparaison expérience-modeéle numérique pour la diode Tesla

courbes de caractérisation statique (eau)
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Nous pouvons constater sur la figure 4.3-18 que le modéle numérique décrit aussi
convenablement le fonctionnement de cette microdiode. Cependant, les écarts entre
simulation numérique et expérience sont plus importants. Les écarts maximum mesurés sont
respectivement de 5 % et 11 % pour le sens passant et le sens résistant. L'efficacité est
néanmoins assez bien rendue par le modele : a 600 hPa, elle vaut 0,25 contre 0,29 calculée a
partir de I'expérience, le liquide étant toujours de 1'eau. Les nombres de Reynolds sont compris
entre 150 et 1000.

Nous pouvons remarquer que la simulation surestime systématiquement le débit volumique Q.
Pour tenter d'expliquer cet écart systématique, plusieurs hypothéses peuvent étre proposées.
Le fait de ne pas maitriser parfaitement les conditions expérimentales imposées par
Deshpande et al., essentiellement sur la mesure des pressions, ne nous permet pas de
reproduire correctement les conditions aux limites. En effet, les pressions a l'entrée et a la
sortie de la microdiode ne sont pas mesurées a l'endroit ou sont imposées les conditions
limites pour la simulation numérique. Ainsi, nous avons modélisé la diode seule, sans prendre
en compte les effets d'entrée d'éventuels réservoirs en amont ou en aval de la microdiode.
Nous n'avons pas non plus pris en compte les effets dus a la rugosité de la paroi. Ces
différents phénomenes tendent a augmenter la dissipation énergétique, diminuant alors le
débit pour une méme différence de pression. Baudry (1999) a aussi mis en évidence une erreur
systématique lors de calcul par Fluent du débit d'huiles a travers différentes restrictions. De la
méme fagon, la perte de charge était systématiquement sous-estimée (de 9 a 13 %). 1l a tenté
d'expliquer cette erreur non seulement par une mauvais définition des conditions aux limites,
mais aussi par la possibilit¢ que le modele numérique prévoyait mal la dissipation
énergétique. Remarquons toutefois que les modeles utilisés dans ses travaux étaient des

modeles turbulents.

- Diode vortex : nous retrouvons cette surestimation du débit lors de la modélisation de
la diode vortex. Pour les essais de caractérisation avec le propanol-2 (fig. 4.3-19), ces écarts
sont respectivement de 6% et de 8% pour le sens passant et le sens résistant. L'efficacité
calculée numériquement est de 0,14 a comparer a la wvaleur 0,16 déterminée
expérimentalement (pour une différence de pression de 1000 hPa). Les nombres de Reynolds

sont par contre plus faibles que dans les cas précédents et sont compris entre 30 et 300.
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__ 8E-08
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Fig. 4.3-19 : Comparaison expérience-modele numérique pour la diode vortex
courbes de caractérisation statique (propanol-2)
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Fig. 4.3-20 : Comparaison expérience-modeéle numérique pour la diode vortex
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Lorsque la différence de pression est inférieure a 200hPa, l'effet diode semble
disparaitre progressivement, le nombre de Reynolds devenant dans ce cas inférieur a 100.
Nous pouvons remarquer que ce phénomene est aussi bien vérifié sur les courbes
expérimentale qu'a partir du modele numérique.

Nous avons par la suite réalisé une deuxiéme caractérisation expérimentale et numérique avec
de l'eau, qui a permis de comparer directement les performances des trois diodes. En ce qui
concerne la diode vortex, nous constatons que l'efficacité est meilleure que lors de 1'emploi de
propanol. En effet, a méme différence de pression (1000 hPa), 1'efficacité passe de 0,16 a 0,27
expérimentalement et de 0,14 a 0,29 numériquement (fig. 4.3-20). Nous constatons encore une
fois I'écart systématique entre les différentes courbes expérimentales et numériques, écart qui
vaut respectivement 9 % et 4 % dans le sens passant et dans le sens résistant. Le nombre de
Reynolds est compris dans ce cas entre 100 et 800. Lorsque nous comparons les deux graphes,
nous pouvons remarquer que la diminution de viscosité du fluide (¢« = 1,003 Pa s pour l'eau et
i = 2,07 Pa s pour le propanol-2) a peu d'influence sur les pertes de charges dans le sens
passant. Par contre, ces pertes de charges ont considérablement augmenté dans le sens
résistant, ce qui entraine 1'augmentation d'efficacité. Quel que soit le fluide utilis¢, le modéle
numérique permet de retrouver assez correctement le comportement global de la diode vortex

que nous avons obtenu expérimentalement.

Pour une différence de pression de 600 hPa et avec de I'eau, les simulations
numériques pour les trois diodes présentées donnent respectivement une efficacité de 0,15
(convergent/divergent); 0,25 (Tesla) et 0,27 (vortex). Nous pouvons constater que les
performances de la diode convergent/divergent sont nettement inférieures aux deux autres
diodes (tesla et vortex) qui elles, sont comparables. Ceci est encourageant pour la suite, car la
géométrie de la diode vortex n'a pas a ce stade été réellement optimisée.

I1 est également intéressant d'analyser l'influence de la miniaturisation de la diode vortex. Nos
résultats expérimentaux montrent que la diode de dimensions millimétriques posséde une
efficacité plus importante que son homologue de dimensions micrométriques, qui lui est
sensiblement homothétique. Nous pouvons noter cependant que les nombres de Reynolds
calculés ne sont pas identiques. A méme nombre de Reynolds, par exemple 800, 'efficacité
expérimentale de la minidiode chute a 0,4 mais reste supérieure a celle de la microdiode

(0,27).
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4.3.4.4.2- Analyse locale

L'outil numérique est aussi intéressant pour l'analyse et la compréhension des

phénomenes locaux.

- Diode de type convergent/divergent : la figure 4.3-21 présente un exemple de

distribution des champs de vitesses (exprimées en m s™) et des champs de pressions statiques

(exprimées en Pa) dans le plan médian de la diode et pour les deux sens d'écoulement (AP =

400 hPa).
8.22e+00
8.46e+00 7 4De+00
40e+
7.61e+00
6.58e+00
6.77e+00

5.75e+00

5.92e+00
4.93e+00

5.07e+00

4.11e+00
4 25ex00 3.29e+00
#38e400 2.47e+00
204e400 1.64e+00
169e+00 8.22e-01
S0t L 4.95¢-04
X

3.39¢-04
3.99e+04 4.00e+04
3.55e+04 3.54e+04
3.12e+04 3.08e+04 —
2.68e+04 2.61e+04
2.24e+04 2.15e+04
1.80e+04 1.69e+04
1.36e+04 I 1.23e+04
9.26e+03 7.67e+03
4.88e+03 3.05e+03

-1.56e+03
5.05e+02 L y

K

-6.18e+03

-3.87e+03

Fig. 4.3-21 : Champs de vitesses et de pressions statiques (diode de type convergent/divergent)
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La dissymétrie de fonctionnement se manifeste surtout par la présence de régions de
recirculation de I'écoulement dans le sens résistant (fig. 4.3-22), au niveau de I'élargissement
brusque de section. Ces zones de recirculation sont dissipatives et diminuent localement la
section de 1'écoulement. Dans le sens passant, I'écoulement reste par contre plus régulier, sans
décollement a la paroi, car les vitesses au niveau de I'¢largissement brusque sont beaucoup

plus faibles (fig. 4.3-23).

Fig. 4.3-23 : Ecoulement sans décollement (sens passant — AP = 400 hPa)

Au niveau des répartitions des pressions, nous remarquons que la chute de pression est
essentiellement localisée dans les parties convergentes de I'écoulement, du fait de

l'accélération de 1'écoulement. Cette chute est cependant plus progressive dans le sens résistant
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et n'est pas totalement achevée au niveau de I'¢largissement brusque, ce qui favorise le

décollement et 'apparition de zones de recirculation.

- Diode Tesla : la figure 4.3-24 présente de la méme maniere la répartition des champs

de vitesses et de pressions statiques dans le domaine fluide (AP = 800 hPa).
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Fig. 4.3-24 : Champs de vitesses et de pressions statiques (diode Tesla)

Ces distributions nous permettent d'analyser I'écoulement dans les deux sens de passage du

fluide. Dans le sens passant, 1'écoulement est trés peu perturbé par la présence de la boucle

(fig. 4.3-25-a).
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Fig. 4.3-25 : Détails de l'écoulement dans le sens passant
(simulation a l'eau - AP = 800 hPa)

Les pertes de charges sont assez bien réparties sur la longueur de la diode. Le virage situé a
I'extrémité droite de la diode a cependant pour effet d'augmenter les vitesses : c'est dans cette

zone que les pertes de charges sont les plus importantes (fig. 4.3-25-b).

Fig. 4.3-26 : Détails de l'écoulement dans le sens résistant
(simulation a l'eau - AP = 800 hPa)

Dans le sens résistant, I'écoulement entrant se scinde en deux (4.3-26-a). La partie de
'écoulement passant dans la boucle vient par la suite perturber I'écoulement principal, les
directions des deux vitesses étant perpendiculaires, ce qui a pour effet de plaquer 1'écoulement
principal vers la paroi opposée, diminuant ainsi considérablement la section de passage du
fluide (fig. 4.3-26-b). Ceci s'accompagne d'une augmentation importante des vitesses et d'une
zone de recirculation. D'autre part, la zone de mélange est elle-méme dissipative.

Parall¢lement, les gradients de pression apparaissent essentiellement dans cette zone de

mélange.
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- Diode vortex : les figures 4.3-27 et 4.3-28 présentent aussi les distributions de
vitesses et de pressions statiques, respectivement dans le sens passant et le sens résistant,
suivant deux plans perpendiculaires et pour des simulations effectuées avec de I'eau

(AP = 1000 hPa).
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Fig. 4.3-27 : Champs de vitesses et de pressions statiques dans le sens passant (diode vortex)
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Fig. 4.3-28 : Champs de vitesses et de pressions statiques dans le sens résistant (diode vortex)

Lorsque la diode est dans la configuration passante, le fluide entre dans la chambre par
le canal axial placé sous la spirale. Quelques zones de recirculation apparaissent au niveau de

lI'entrée dans la spirale mais leur influence sur les pertes de charges reste faibles. Par contre,
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lorsque 1'écoulement quitte la spirale et rejoint le canal tangentiel (parallele a y) il est
considérablement accéléré, du fait du changement important de section et de direction a la
jonction canal/spirale. La chute de pression est donc essentiellement localisée a cet endroit.

Une zone de recirculation apparait alors en sortie de la chambre (figure 4.3-29).
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Fig. 4.3-29 : Profil des vitesses dans le sens passant
(simulation a l'eau - AP = 1000 hPa)

Dans le sens résistant, il apparait que les pertes de charges en entrée de la diode ne sont
pas négligeables (chute de pression d'environ 200 hPa). Il était donc important d'intégrer le
réservoir amont dans le domaine, afin d'obtenir une simulation plus réaliste. L'écoulement se
développe ensuite dans le canal tangentiel, puis est accéléré au niveau de la restriction avant la
rentrée dans la chambre. Cette augmentation de vitesse a pour effet de plaquer 1'écoulement
contre la paroi dans la chambre en spirale, facilitant la création du tourbillon. Ce tourbillon est
représenté sur la figure 4.3-30 par l'intermédiaire de profils de vitesses répartis dans la
chambre. Nous pouvons remarquer que les composantes tangentielles restent élevées dans
toute la chambre et augmentent au voisinage de l'orifice de sortie. Les pertes de charges
générées par ce tourbillon sont dans ce cas importantes, comme le montre la distribution des
pressions (fig. 4.3-28). Pour les simulations avec du propanol-2, la figure 4.3-31 présente des
profils de vitesses comparables. Les composantes tangentielles sont dans ce cas beaucoup
moins ¢€levées, ce qui tend a montrer que le tourbillon est plus atténué, malgré des vitesses

d'entrée plus importantes. Ceci est li¢ aux effets inertiels moins marqués dans ce cas de figure,
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puisque les nombres de Reynolds calculés a la restriction, qui correspond a la plus petite
section, passent respectivement de 570 a 260. Le tourbillon étant moins prononcé, les pertes
de charges qui lui sont associées sont elles aussi moins importantes. L'effet tourbillonnaire
s'atténuant, 1'efficacité de la diode chute de maniére sensible. Comme nous l'avons vu dans le
paragraphe précédent, la différence de fonctionnement lorsqu'on double la viscosité du fluide
est directement mise en évidence dans le sens résistant, alors que dans le sens passant, les

comportements restent sensiblement identiques.
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Fig. 4.3-30 : Profil des vitesses dans le sens résistant - plan médian de la diode
(simulation a l'eau - AP = 1000 hPa)
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Fig. 4.3-31 : Profil des vitesses dans le sens résistant - plan médian de la diode
(simulation au propanol-2 - AP = 1000 hPa)
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4.4- Conclusion

Une analyse expérimentale des microclapets, réalisée sur le banc de mesure de
microdébits, a mis en évidence des problémes de fragilité et de fiabilité qui persistent quelle
que soit la géométrie, le nombre de branches supports ou 1'épaisseur de la partie mobile. De
nouvelles géométries sont en cours d'étude, mais ce manque de fiabilité étant 1i¢ a la tres
faible épaisseur de la partie mobile, nous avons présenté une étude expérimentale et
numérique portant sur des composants sans parties mobiles, les diodes fluidiques. Celles-ci
ayant un comportement en régime permanent similaire a des microclapets a taux de fuites
important, il est nécessaire d'optimiser leur design afin de limiter la diminution résultante du
rendement de la micropompe.

L'étude numérique a été réalisée sur trois types de microdiodes différentes a 1'aide du code
Fluent. Nous avons montré que ce code de calcul était intéressant pour une analyse globale du
fonctionnement des microdiodes. L'efficacité, qui est le rapport entre la différence de débit
dans les deux sens sur le débit passant, est correctement retrouvée dans tous les cas. La
simulation surestime cependant systématiquement le débit, de l'ordre de 5% a 10 % suivant les
cas, par rapport aux essais expérimentaux et ce, quel que soit le fluide utilisé¢. Ce code nous a
permis par visualisation directe des distributions des vitesses et des pressions, d'obtenir une
premicre analyse phénoménologique de I'écoulement, afin de mettre en évidence les régions

ou les motifs devront étre optimisés.
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Fig. 4.1-1 : Evolution de l'efficacité de la diode vortex en fonction de Re (eau)
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La diode vortex étudiée a pour l'instant des performances identiques aux meilleures
microdiodes présentées dans la littérature. La phase d'optimisation de celle-ci peut maintenant
réellement commencer. Elle consistera a modifier la géométrie afin d'augmenter les pertes de
charges dans le sens résistant, en jouant essentiellement sur la formation du tourbillon, le
nombre de Reynolds devant étre le plus grand possible (fig. 4.4-1) dans le sens résistant afin
d'augmenter les effets inertiels par rapport aux effets visqueux. Nous avons cependant besoin
de plus de simulations pour obtenir une base de données numériques permettant de dégager
des regles d'optimisation, en faisant varier a chaque fois un paramétre dimensionnel. Il n'est
pas non plus exclu de modifier la forme générale de la diode, afin par exemple de supprimer
la zone de recirculation dans le sens passant, ou encore d'imposer plus franchement la création
du tourbillon dans le sens résistant.

L'optimisation de cette diode pourrait par la suite déboucher sur la conception de
microsystémes fluidiques originaux, telles que des micropompes sans valves (Fig. 4.4-2), dont

la fabrication serait rendue aisée par la simplicité du dessin.
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Fig. 4.4-2 : Schéma de principe d'une micropompe utilisant deux microdiodes vortex

Réservoir n°2

Les micropompes fonctionnant essentiellement en régime pulsé, il sera nécessaire de tester
(expérimentalement et numériquement) la diode vortex en régime instationnaire forcé. Nous
allons bientot démarrer cette nouvelle étape sur le plan expérimental, en exploitant le systéme
de génération de pression fluctuante, présenté en annexe. Ce systéme congu a l'origine pour
I'étude d'écoulements instationnaires de gaz est en cours d'adaptation sur notre banc d'essais,

afin de lui permettre de générer des écoulements liquides pulsés.
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