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organique, minéral et biologique dans les procéddatégration des régimes thermiques
périodiques —
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Résumé :

Dans les industries de procédés, les opérationpmugage et de transformation sont
fondamentales et omniprésentes. Durant ces opésatinitaires (incluant des transferts de
chaleur, de matiére et de quantités de mouvemesntproduits évoluent (réactions chimiques
et biochimiques, croissances microbiennes, traiésnéhermiques, etc.) induisant dans de
nombreux cas des phénomenes d'encrassement avg@oétegies et des intensités variables.

Les recherches issues de I'INRA ont conduit a lsemau point d'un capteur
d’encrassement basé sur une analyse thermiqueediifiglle et locale. Ce dernier permet le
contrble en continu et en ligne du niveau d’en@asnt d’'un équipement et a été protégé par
brevet. L'entreprise Neosens a acquis une licereepbbitation exclusive sur ce brevet afin
de développer et commercialiser le produit dontileées sont maintenant connues.

Dans ce travail, nous visons a atteindre deux tif§janajeurs en vue de répondre aux
nouvelles problématiques posées. Le premier daingire la mise au jour d’'un capteur
d’encrassement en utilisant les technologies mystesnes. Le second vise la validation d’'un
nouveau mode de fonctionnement et d’'une méthode lpocontrdle de I'encrassement. Ce
travail s'appuie naturellement sur les travauxréaés et les principales phases de recherche
ont porté sur la conception, la réalisation etdgnation d'éléments sensibles sur les bases
technologiques des microsystemes, lintégration dEgmes thermiques permanent et
périodique associés au traitement en ligne du kigha la validation expérimentale aux
échelles laboratoire, pilote et industrielles désrgétries et configurations nouvelles.

Les travaux de recherche ont permis de fiabiliset'@améliorer considérablement les
performances métrologiques. Le microsysteme réaggarait comme complémentaire du

capteur existant en termes de limites de déteetiale quantification.

Mots clés :

Capteur, microsysteme, MEMS, membrane, implantatomque, DRIE, TCR, encrassement,
biofilm, transfert thermique, régime thermique pan@ant, régime thermique périodique,
régime d’écoulement, procédés industriels
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Title : Microsystem conception and realisation to monitoganic, mineral and biologic
fouling in processes — Integration of periodic thal regime —
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Abstract :

In industrial processes including agro and biopsecdouling is considered to be a
complex and misunderstood phenomenon. Unit op&stifncluding heat, mass and
momentum transfers) are carried out in continudagch or fed-batch processes. During
these operations, the products may evolve (chemmad biochemical reactions,
microorganisms growth and activity, etc.) and foglimay occur with a wide range of
kinetics from minutes up to years and dimensioasifmicrometers up to centimeters.

Research issued from INRA led to develop a fouiegsor based on local differential
thermal analysis and to patent this system. Thacdegnables on-line and continuous
monitoring of fouling propensity. Neosens compargguared an exclusive licence and
develop and commercialize the sensor whose opgriatiits are known.

In this work, our scientific and technological otijges are to break new locks
through: (i) the realization of a fouling sensoséa@ on microsystems technologies, (ii) the
investigation and validation of an alternative thal working mode and a method for fouling
monitoring.

Based on the previous work, our research deals wdhception, realisation and
integration of components based on microsystentst®@ogies, integration of permanent and
periodic thermal regimes with on-line data treatmamd experimental validation at
laboratory, pilot-plant and industrial scales femngeometries and configurations.

This work led to metrology improvement and reliapil The resulting microsensor
seems to be a complement of previous sensor reggadetection and quantification limits.

Key words :

Sensor, microsystem, MEMS, membrane, ionic imptaonia DRIE, TCR, fouling,
biofouling, heat transfer, permanent thermal regiperiodic thermal regime, flow regime,
industrial processes
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Introduction

- Introduction -

« Ce monde est pénétré des applications de la medoute connaissance, non
mesurable, est frappée d’'un jugement de déprégidtmnom de « science » se refuse de plus
en plus a tout savoir intraduisible en chiffre. et ainsi que Paul Valéry, en 1982, souligne
le rdle croissant de la mesure. Aujourd’hui, cekéelaration est plus que jamais d’actualité
tant la mesure et les capteurs, qui la permettenis entourent.

Destinés a transformer une grandeur physique ersigmal exploitable par les
systemes, les capteurs servent des fonctions geesaffichage, de controle, d’alarme, etc. lls
se multiplient et accroissent la quantité et lalitides informations fournies, dans un monde
ou la technologie se fait indispensabile.

Cette multiplication des capteurs s’explique pdiédents objectifs d'information des
usagers, de commande et de sécurité des instaflatie capteur est I'élément indispensable
permettant le contréle d’'un systéeme par des auiemas locaux ou, en coopération avec
d’autres capteurs, pour des contréles plus complexettant en ceuvre des techniques de
fusion de données multi-sensorielles. Un capteuit dépondre a des exigences de
performances, de précision par exemple mais aessiabilité, de fidélité, de fiabilité car ils
sont a la base de la maitrise des systemes afffici

Les industries, pour 'amélioration de la produstigour réduire les codts, pour
limiter les risques sanitaires et environnementasg, dotent d’'un nombre croissant de
capteurs qui sont eux-mémes de plus en plus peaftenCette évolution est générale : elle
s’ouvre sur le concept d’ « intelligence ambiani@mles objets, les systemes et les hommes
peuvent échanger des messages a volonté et comstapidement des applications tres
diverses et complexes avec d’excellentes perforesan®ans le champ des capteurs,
'innovation joue un réle important en apportans déponses a des besoins non satisfaits ou
non exprimés a un temps donné. Un enjeu importams ¢¢ monde industriel est la conduite
optimale des procédés de production.

Nous nous intéresserons plus particulierement ot andustries de l'eau, aux
industries agroalimentaires, biotechnologiquesnaiiies ou pétrochimiques, pour lesquelles
la mesure est omniprésente. Nous allons voir qampbrt de nouveaux types de mesure et la

multiplication des contrdles ont un intérét inddhea
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Les travaux, qui ont été réalisés dans le cadreette these, trouvent naissance dans
une innovation de I'Institut National de la Recherddgronomique (INRA). Des recherches
menées au début des années 2000 ont conduit as&a aui point d’'un capteur prototype
permettant le contréle en continu et en ligne deeal d’encrassement d'un équipement.
Cette innovation est dite « de rupture » car efletpermettre, a terme, le remplacement des
techniques actuellement utilisées dans les instais industrielles. Consciente de cela, en
2006, I'entreprise Neosens a acquis une licenceptbeation exclusive sur le capteur congu
par I'INRA afin de développer et commercialisepleduit.

Les travaux de these qui vont étre présentés éninénés en collaboration entre le
partenaire industriel, Neosens et trois entitési@raques : le Laboratoire d’Ingénierie des
Systemes Biologiques et des Procédés (LISBP) bd$8A de Toulouse, le Laboratoire
d’Analyse et d’Architecture des Systemes (LAAS)itéie recherche propre du CNRS et le
Centre Interuniversitaire de Recherche et d’'Ingémiges Matériaux (CIRIMAT) basé sur le
campus de I'Université de Toulouse.

Notre travail vise deux objectifs majeurs. Le premioit permettre la mise au jour
d’'un capteur d’encrassement en utilisant les telcigies microsystemes. Le second vise la
validation d’'un nouveau mode de fonctionnement 'anhal méthode pour le contréle de
'encrassement. Nous avons choisi de présenteéetlapper nos recherches en quatre
parties.

Le premier chapitre présente un état de I'art dasémble des techniques utilisées
pour la mesure de I'encrassement. Apres avoir domeédéfinition de I'encrassement, nous
montrerons quelles sont les industries touchées@di€éau et en quoi la mise a disposition
d’'un capteur de mesure, en ligne et en continuj’astintérét a la fois économique, sanitaire
et environnemental. Nous nous attacherons ensuitedétailler les techniques
conventionnellement utilisées pour la détectior’@lgcrassement. Nous montrerons qu’elles
peuvent reposer sur des principes et des grangdwsiques bien différents. Nous nous
focaliserons sur les méthodes et capteurs breeetgtus particulierement, sur ceux reposant,
sur un principe thermique. Un inventaire de la corence industrielle en matiere de mesure
d’encrassement nous permettra de mettre en avar@rét croissant que I'on porte a ce type
de mesure mais aussi les limites de toutes lesauéshqui auront été décrites.

Le capteur dont sont issus nos travaux, dénomme&dt§ ensuite présenté en détails :
sa géométrie, son principe et son mode de fonaiment. Composé d’'un élément chauffant

et de deux capteurs de température, son mode dedimmement actuel, en régime thermique
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permanent, réside dans la mesure d’'une différenite & température de la zone située dans
le flux thermique et celle du fluide. Pour la coglpension des phénomeénes thermiques mis
en jeu au sein et autour du capteur, nous avonsacoh une partie a I'analyse locale des
transferts thermiques. Nous détaillerons les phé&mas de transfert mis en jeu, en fonction
de I'écoulement et de la géométrie du capteur. N@rsons ainsi que la réduction des
dimensions, en diminuant l'inertie du capteur, pantéliorer son temps de réponse et
permettre d’atteindre de meilleurs coefficientsrd@sfert. Pour finir, nous poserons les bases
d’'un nouveau mode de fonctionnement et d’'une méhpmlr la mesure de I'encrassement.
Nous expliquerons en quoi elle peut se révéler ghysopriée que ce qui existe aujourd’hui.
Enfin, nous ferons apparaitre les enjeux de notreat, les avantages que peut
apporter la réduction des dimensions et nous pr&sers les attentes et les contraintes que
nous nous sommes fixés a travers I'exposé du calhesr charges du micro-capteur

d’encrassement.

Le deuxiéme chapitre concerne la conception de uae pélectronique. Nous
présenterons les travaux consacrés a la miniationsdu capteur, ses spécifications et les
étapes de sa conception. L’enjeu de notre trasaidl’ebtenir une puce compléte avec tous les
composants utiles et d’en définir le procédé deidabon. Nous aurons des choix a faire a
propos du dessin de la puce puis des élémentsogtilav constituer : un élément chauffant et
deux capteurs de température isolés thermiquernentdé I'autre. Plusieurs structures seront
explorées mais les critéeres scientifiques et telcigmues nous permettront de nous orienter
vers une structure en particulier. Un apercu di&at’de I'art sur les techniques d’isolation
thermique en technologies microsystemes nous peenetfopter pour une solution
structurelle pour notre capteur, permettant la meswiépendante des deux températures.

Des simulations mécaniques et thermiques ont até&séés pour optimiser la structure.
Ainsi, sera évaluée d'une part la résistance mgoandu micro-capteur en fonction de son
dimensionnement et de sa structure et sera valadre part le choix d’isolation thermique
au sein du capteur.

Ensuite, nous nous interrogerons sur le type dentdogies a utiliser pour réaliser
I'élément chauffant et les deux capteurs de tentperaNous justifierons notre choix par le
fait de vouloir réaliser un capteur sensible, ages limites de détection et de quantification
les plus faibles et précises possibles. Une foirlacture et les éléments constitutifs arréteés,
nous dessinerons les masques pour les étapes rimatiad des composants. La puce, en

temps que telle, naura que peu d’intérét si elstrpas correctement montée sur un support.
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Aussi, il faudra anticiper comment créer une irsteefd’une part avec le fluide et d’autre part
avec la chaine de mesure. Les étapes de repoong@osants ainsi que packagingdans un
élément adéquat seront décrits dans cette partie.

Dans le troisieme chapitre, nous détaillerons lec@dé complet de fabrication du
micro-capteur. Au-dela de présenter une vue d’ebkendes différentes étapes, nous
détaillerons celles qui sont importantes et ceties ont nécessité le plus de travail et
d’ajustements. Ainsi, si le choix d’'une technologaur la fabrication des éléments sensibles
sur le capteur a été fait au chapitre précédesérd nécessaire, dans ce chapitre, de connaitre
les réglages a faire sur le procédé, grace a ape éke simulation. De méme, la réalisation de
l'isolation thermique est un point important efplant le plus critique de la fabrication. Nous
verrons comment nous avons procedé pour validgoraoédé efficace et reproductible en
effectuant des contréles au cours de la fabricatiwus vérifierons chacune des étapes avec
les moyens mis a notre disposition : observatiosgelles, mesures électriques, microscopie
électronique, etc.

Une fois la puce fabriquée, elle sera testée, @@t montée sur un support pour
réaliser le report des contacts électriques. Naysddcerons ensuite dans un élément, adapté
aux contraintes thermiques, mécaniques et chimidéésies dans le cahier des charges, qui
permettra de réaliser I'interface avec le milieundesure mais aussi avec la partie électrique

et I'afficheur de données.

Le chapitre 4 comprendra l'ensemble des résultatpéranentaux relatifs a
I'utilisation des capteurs. Dans un premier temps)s présenterons la méthode que nous
avons suivie pour valider le fonctionnement du eapen régime thermique périodique. Ce
fonctionnement présente plusieurs intéréts, cenquess montrerons. La validation sera faite
aux échelles laboratoire, pilote et industrielle.

Dans un second temps, notre analyse se focalisgrdasstructure microsystéme
intégrée sur un support adapté. Les caractérisgtiguétrologiques, en régimes thermiques
permanent et périodique, seront déterminées adlkckaboratoire.

Enfin, préalablement a la conclusion, une companaét une discussion des capteurs
FS et microsystéme sur la base de leur structeréeud mode de fonctionnement et de leurs
limites métrologiques (sensibilité, limite de déiec et limite de quantification maximale)
seront menees a la lumiére des domaines d’applicainvisagés et du cahier des charges

défini dans le chapitre 1.
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- Chapitre 1 : Etat de Part -

1.1 L’encrassement dans les procédés industriels

Le chapitre développe la motivation fondamentalend&e travail : la détection de
'encrassement dans les équipements industrielss da donnons ci-dessous la définition et
présentons les méthodes les plus usitées poutdetee

En anticipant sur nos choix technologiques de captdbasés sur les échanges
thermiques, nous introduisons les fondements théesi qui supportent nos développements

et les objectifs que nous nous sommes donnés paniniaturisation du capteur.

1.1.1 L’encrassement : définition

L’encrassement se définit comme le dép6t ou I'mmdation de matériaux ou de
substances indésirables sur une interface. Il affpanjourd’hui comme étant un probleme
majeur dans les industries de procédés [1] et mstpremier plan des préoccupations des
industriels du secteur des équipements de traagteetmiques [2, 3]. C'est un phénomeéne
encore mal compris pour lequel 'empirisme demdarenoyen le plus couramment utilisé
pour sa connaissance en termes de nature et diamger

Selon la classification établie en 1978 [4], ils#®icing grands types d’encrassement :

* L’encrassement par réaction chimique est le ré&sultane réaction chimique ou
électrochimique sur une surface. Les produits d#e cetaction qui se déposent
forment I'encrassement.

* L’encrassement biologique ou biofilm est di a l'apjon et a la croissance de micro-
organismes (bactéries, algues, champignons) surinteeace. Cet ensemble de
micro-organismes est généralement emprisonné dams matrice de polymeéres
organiques elle-méme adhérée a une surface.

» La corrosion est un cas particulier de I'encrassgmar réaction chimique pour lequel

la réaction se fait entre la surface en contalet fside en écoulement.
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e L’entartrage est généralement associé a la praguctiun solide cristallin a partir
d’'une solution liquide. Il est donc directement rét& a la composition des eaux
industrielles.

* L’encrassement particulaire résulte d’'une accunarasur une surface de particules
en suspension véhiculées par un fluide en écoulemetamment dans les circuits des

tours de refroidissement.

Quel que soit le type d’encrassement, son impoetat épaisseur — de quelques
micromeétres a quelques centimetres — et sa cirgétigucroissance — de guelques secondes a
guelques années — sont tres variables d’'un proaékiutre et varient principalement en
fonction de la composition du fluide en écoulemeiat,l’intensité des transferts thermiques
mis en jeu a proximité de l'interface considérédex regimes d’écoulement.

Les conséquences de I'encrassement d’'un équipesoentires variées [5, 6]. Nous
citerons ici quelques exemples concrets concermest encrassements biologiques et
organiques.

Dans les circuits de refroidissement de nombreusdisstries (centrales nucléaires,
industries de la microélectronique, etc.), la faiorad’'un encrassement a des conséquences
qui peuvent étre différentes suivant la nature épdtl Un entartrage des surfaces des
conduites a pour conséquence directe la réductemntcinsferts de chaleur et donc une
mauvaise regulation thermique d’'un procédeé. Unassament biologique aura, dans le cas de
tours aérorefrigérantes, des conséquences desasirsur la santé publique a partir du
moment ou le micro-organisme considéré est patlmgenr les étres vivants. Citons le cas
de Legionella pneumophila l'origine de la Iégionellose qui est un probléce santé
publique. Il existe plus de 13500 tours aéroréfagées [7] en France donc les enjeux
economiques et sanitaires sont énormes. Les effortgouvernement pour lutter contre ce
fléau sont importants. Le biofilm se développanbhsdées circuits de refroidissement peut
renfermer des micro-organismes pathogenes, ihgsbritant de bien connaitre la cinétique de
formation et de développement de cet encrasserfiardele contréler voire I'éradiquer. Le
nombre de laboratoires travaillant sur les biofileade nombre de programmes de recherche
témoignent de l'intérét socio-économique porté @atsAinsi, de nombreux projets ont vu le
jour en vue de travailler dans cette perspectieepiojet européen SAFER (Surveillance and
control of microbiological stability in drinking vier distribution networks), coordonné par le
LPCME de Nancy de 2002 a 2006, en est un exempéepérmis la mise en commun des
compétences en microbiologie et en physico-chireisapt laboratoires européens, du centre
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de recherche « Anjou Recherche » et de Veolia Ban. ambition était le développement
d’outils d’alerte destinés a la surveillance deglalité des eaux potables dans les circuits
d’eau notamment par la détection et le suivi desfilbis. Ainsi, la surveillance d'une
installation permet, a plus grande échelle, laaillance de I'exposition de la population a un
micro-organisme particulier.

Outre les circuits de refroidissement, les biofilpesent des problemes dans les
industries agroalimentaires. On les retrouve dans tles secteurs : laiteries, brasseries,
sucreries, etc. L’encapsulation des micro-organssdans une gangue polymere leur confere
une résistance importante aux agents extérieurgr Ritter contre cela, il faut agir en
empéchant la colonisation d’une surface par lesavacganismes ou par leur €limination. On
comprend alors aisément ['utilité d'un outil de eldton et de suivi de I'encrassement en
temps réel.

En outre, un biofilm est un facteur induisant larasion (MIC pourMicrobial
Induced Corrosiop Ce processus a pour effet d’accélérer I'altératies équipements.

L’encrassement d’'un équipement peut conduire astrolotion totale des conduites.
Dans une moindre importance, il induit des pertescdarge en diminuant la section de
passage des canalisations, ce qui n’est pas saes ¢® problemes en termes de régulation et
de contrble des procédés.

Enfin, dans les échangeurs de chaleur (tours dég@néantes, échangeurs de chaleur a
plaques, etc.), I'encrassement altere les tramssfirermiques. Il constitue lui-méme une
résistance thermique au transfert de chaleur diudef & un autre et diminue en patrticulier le
coefficient d’échange par convection a l'interfdicgiide/solide. C’est un réel probleme pour
les industries de procédés.

1.1.2 Intéréts économiques et environnementaux du contréle

de ’encrassement

Les colts liés a I'encrassement des seuls échandeurhaleur avoisinaient selon les
études de 700 millions d’euros par an pour le mdBfla 5 milliards de dollars par an pour
les seuls USA [9]. L'intérét pour un industriel dentréler 'encrassement apparait alors
comme une évidence. Le colt économique est diséephs éléments. Pour limiter les pertes
de charge voire le colmatage des conduites, certamdustriels sont amenés a

surdimensionner les équipements en augmentantiimsale passage. C'est, dans ce cas, la
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conception de I'équipement qui présente un coltmégligeable. De plus, dans les industries
agroalimentaires, les arréts de production pomettoyage des installations et I'utilisation de
solutions de nettoyage sont onéreux.

Les conséquences de [utilisation de produits ddtopage ont un impact
environnemental que I'on ne peut négliger dans ondae qui se veut de plus en plus propre.
De méme, la dégradation des transferts thermiguese 'augmentation de la consommation
énergétique (perte économique et énergétique) d'umstallation, a un impact
environnemental indéniable. On montre que la comsation d’énergie devient d’ailleurs de

plus en plus colteuse dans les opérations de eéransf chaleur (Figure 1) [10].

Figure 1 : Encrassement biologique sur un échangieuchaleur [10]

La formation d’'un dépot dans les industries agnoatitaires (IAA) vient perturber les
transferts de chaleur notamment durant les opésatile pasteurisation ou de stérilisation ;
dans ce cas, le traitement thermique, la transfoomat la qualité du produit fini peuvent étre
altérés. De méme, un capteur de température eaqgoass donner des informations erronées
si son inertie augmente avec la formation d’un asgement a sa surface ou s’il est placé dans
des zones mortes ou de recirculation. Le traiterdeatinformations fournies aboutira a une
mauvaise régulation thermique du procédé, a unehauffe du fluide augmentant dans le
méme temps I'importance des phénomenes d’encrass¢hig¢.

Nous avons alors deux possibilités pour répondxepanblémes de I'encrassement :

» La détection et le contréle de I'encrassement éguipement pour en assurer un suivi
et adapter les opérations de fagon optimale afile dapprimer.
* Larecherche d'un traitement approprié évitanplanation de dépbts ou I'élimination

guand cela est nécessaire.
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C’est la premiere solution que nous allons exploder détection et le contrdle de

I'encrassement.

1.2 Méthodes pour le suivi de ’encrassement

1.2.1 Etat de I’art des technologies existantes

Nous venons de voir que la connaissance de I'&atthssement des équipements est
d’un intérét économique, sanitaire et environnemrdemtes méthodes dont nous disposons a
I'heure actuelle sont tres variées. Elles sont émséir des principes thermique, mécanique,
optique, électrique, ultrasonore, rhéologique oimajue [12-16]. Ces technigues peuvent
s'averer plus ou moins satisfaisantes (mesureslg®lou locales, précision et robustesse de
la mesure, capacité a estimer I'épaisseur de dép@is présentent parfois l'inconvénient
d'étre complexes dans leur conception ou dansiéese en ceuvre.

Les méthodes peuvent reposer sur :

* la détermination de la résistance thermique parsdades de température [17] ou des
fluxmétres [18-20],

» laréduction de la section de passage a causem@dssement, entrainant une perte de
charge linéique [17, 21],

» la pesée des équipements [22, 23],

* la variation des propriétés optiques [24] que [mut mesurer par turbidimeétrie [25,
26], spectrophotométrie [27-29] ou par la mesure td@msmission ou réflexion
lumineuse [30],

* la mesure de résistance électrique [31], de capétactrique [32, 33] ou une mesure
électrochimique [34-36],

» la mesure par des méthodes ultrasonores [37-44],

* la mesure d'un débit : dans un capteur avec unieatisp de fluide, le débit mesuré
est alors fonction de sa distance par rapport a sumace. Cette technique
pneumatique permet d’estimer I'épaisseur d’'un défEit

» les techniques de comptage direct sur coupons ci®+oiganismes,

* la mesure de I'activité métabolique d’un biofilm6]4Un exemple de technique est la

mesure de I'ATP [47], fréquemment associée auxuuep.
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Dans le cas des IAA, le traitement thermique est apération unitaire des plus
fréquentes. Les échangeurs de chaleur sont ainsi @guipements primordiaux.
Jusqu’aujourd’hui, deux méthodes ont été privilégi@our le suivi et le contrdle du niveau

d’encrassement de ces équipements [48].

» La premiere méthode concerne le suivi des perfocemiydrauliques du procédé
dans laquelle le paramétre mesuré est la pertehdegye La méthode consiste a
prendre en compte le comportement hydraulique éehdngeur de chaleur. En
présence d'encrassement, la réduction du diamgthedlique de I'échangeld;, se
traduit par une augmentation de la puissance depagennécessaire au maintien du
deébit du fluide traité. En pratique, la perte darge permet de suivre I'encrassement
via la réduction de la section de passage [1742150]. L'analyse des performances
thermiques et hydrauliques d'un procédé conduédsacdrrélations théoriques ou plus
généralement semi-empiriques entre certains inviaride similitude. Ces corrélations
permettent de prédire les performances des appayadls que soient leur taille, les

conditions opératoires retenues, les fluides tesdtésur comportement rhéologique.

F - (i a, ) F/ _ ™ _ Dp.Dp _4s
( /Z)global Re + reaz) 2VEC /2 P Tp m et Dy =

(Equation 1)

La courbe de frottement d'un échangeur a plaquatségbes décrite localement par une
somme de deux termes, Btest un facteur de frottementéetin facteur géométrique.
Le diamétre hydrauliquBy, est caractérisé par la géométrie du canal ou padkede

et le canal de I'échangeur a plaques est assiraidécanal rectangulaire, soit :

__2wd
T wtd

(Equation 2)
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En considérant I'espace inter-plaqde®gligeable devant la largewr(plaques planes
paralléles infinies), on obtient D, = 2d. Le nombre de Reynolds, que nous
introduirons plus tard, est supposé indépendantiedpace entre les plaques et défini

par I'équation suivante en régime turbulent :

— 20p i
Re = o (Equation 3)

En supposant que la courbe de frottement restdigenque I'échangeur soit encrassé
ou non, on démontre que l'épaisseur moyenne dgdssement peut étre déterminée

par la relation suivante :

1
2e _ Dpo—Dp _ 1 _ (Dpo) 3

Dpo Dpo Dp (Equation 4)

La mesure de la perte de charge permet donc dénidpaisseur moyenne du dépobt
sur la base de variables hydrauliqgues. Cependasgmible qu'il faille rester prudent
quant a l'utilisation de la relation précédenteea fins de prédiction de quantités de
déepots. Il a été démontré [14, 21] une hétérogémiEtla masse de dépdt en fonction
de la technologie, du profil de température et égime d'écoulement. En effet, la
perte de charge peut évoluer tres differemmentd@ssais effectués dans les mémes
conditions. Ce phénomene est souvent expliqué parcalmatage accidentel et

hétérogene de différentes parties de I'échangatrééeet sortie de canaux).

» La seconde méthode repose sur la mesure du ceeffigiobal de transfert de chaleur
de I'échangeur. La résistance thermique du dépdit &iee calculée et son épaisseur
moyenne estimée par comparaison entre les valaursodfficient de transfert de
chaleur en conditions propres et en présence dssmment. Quelques hypotheses
classiques mais essentielles servent de base 'ptudd thermique des échangeurs de
chaleur. Considérons un échangeur a plaques aecontant muni d'une paroi
d'échanges avec d'un c6té un fluide chaud, dit caloportentrasmt a une température
Tec €t de l'autre un fluide froid dit calo-réceptemtrant a une températufie: Les
hypothéses formulées par Kern [51] sont retenuda constance, le long de
I'échangeur, du coefficient de transfert de chafgoinal K, des débits volumiques des
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fluides Q. et %, des chaleurs speécifiqué. et Cy, et I'absence de changement de
phase et de déperditions thermiques. Le bilan tigerende I'échangeur s'écrit & partir
de la quantité de chaleur cédée par le fluide chaecue par le fluide froid et
eéchangée au travers de la surface d'échange. Lffguw@ation contre-courant/co-
courant d'un échangeur de chaleur a plaques ahesig “parfaite” contrairement a un
échangeur tubulaire. Son efficacité s'en trouveiitéda cause des échanges a co-
courant intervenant au sein de l|'échangeur. Poandpe en compte la portion
d'échange a co-courant au sein de I'échangeuraateuf correctif; a été introduit
dans le bilan d'échange thermique, lui-méme dépertatrois parametres, le rapport

de capacité calorifique, I'efficacité thermiqudeshombre de passes équivalent.

P = Q..pe-Cpc- (Toe — Tse) = Qf.py. Cpp. (Tsy — Tep) = KSFAT,, (Equation 5)

Avec :

Tsc—Tef)—Tec—Ts
AT, = (1;) 4 ) /)
ln(—sc ef )
(Tec=Tsy)

(Equation 6)

11 e er 1
K_hf+,1+AT+hc

(Equation 7)
L'estimation du coefficient global d'échange nétede calcul des coefficients de
convectionh; et h.. Ces derniers devront étre estimés a partir deglatons semi-
empiriques permettant de prédire les performarieasiques.

L'existence d'une cinétique d'encrassement auramyact a la fois sur les
performances thermiques et hydrauliques du procédésurchauffe d'un liquide
faiblement conducteur thermique adjacent a unehaufte chaude peut générer un
brilage ou une dégradation des fluides, et esbrigile de l'encrassement des
échangeurs de chaleur. Lorsque I'encrassementosklippril génére une résistance

thermique qui induit une diminution du coefficiegibbal d'échange. Deux méthodes
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sont utilisées pour maintenir le traitement theuriglu fluide lorsque I'encrassement
apparait :

* une augmentation du débit de circulation dans lecleosecondaire en fonction
du temps qui induit une diminution de la différerm températur@esTsc et
donc une augmentation de la moyenne logarithmigege différences de
températurelr,p,

e une augmentation de la température d'entrée deulddchaude avec le temps,
ce qui entraine une augmentationAdg, alors que le coefficient d'échange
diminue. Si une épaisseur moyenne de dést considérée, l'expression du
coefficient global d'échange peut se simplifier omnsuit en considérant les

conditions initiales :

+ (Equation 8)

Sl

i_1
K Ko
Dans chaque cas, I'impact de I'encrassement peut&tactérisé a travers différents
paramétres globaux tels que le coefficient de feahsde chaleur réduiRR,, la
résistance d'encrassem&nét le nombre de BidBi que I'on va définira plus tard.

_ 1 1 1 p Koo e
Rh_(i)'Rf_K KOetBL K 1 KO/‘l
Ko

(Equations 9, 10 et 11)

L'estimation de I'épaisseur de dépbt nécessiteedhant, de calculer le coefficient
global d'échange via la mesure des débits et dgsématures d'entrée et de sortie des fluides
caloporteur et calorécepteur, et d'autre partficies ou connaitre la conductivité thermique

du dépbt généré.

Les évolutions des variables brutd® (K, AT) ou réduitesAP/4P,, R,) traduisent de
maniere distincte l'impact de I'encrassement. Cadgdn les mesures globales peuvent
traduire un méme phénomene de manieres différelésspertes de charge sont utiles pour
caractériser les modifications géométriques dansdeaux lorsque l'encrassement se produit,
mais la perte de charge totale integre I'ensemédeadcidents hydrodynamiques le long de

I'échangeur. Puisque I'évolution de la perte dergehaen fonction du temps peut étre
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totalement différente pour des essais menés dansé&nes conditions, le coefficient de
transfert global apparait comme la variable la piygésentative de I'encrassement se formant
sur la surface d'échange. Toutefois, le coefficiglobal d'échange représente une valeur
moyennée sur la surface d'un coefficient d'échéogge. Les estimations de quantité de déepot
a partir des mesures globales ne pourront étre dgee valeurs moyennes parfois
contradictoires ou non représentatives de I'enenasst local. En effet, un encrassement local
important se traduira par une forte réduction dedetion de passage mais ne représentera
gu'une reésistance thermique trés locale et nédliggaar rapport a I'ensemble de la surface
d'échange. Une dérive importante de la perte degetsera observée alors que le coefficient
global d'échange sera peu modifié. Dans les desxlestimation de I'épaisseur de dépbt
sera biaisée car moyennée sur I'ensemble de lacgud’échange. Selon Duffau et al. [12] et
Perez [52] les mesures globales thermiques et biyguas sont des méthodes largement
utilisées depuis plusieurs décennies mais relagvermomplexes et peu précises. L'estimation
d'une épaisseur moyenne de dépbt sera donc sajetation et discussion. La complexité
géométrique et hydraulique des échangeurs de chadquiére donc une investigation plus

fine et locale de I'encrassement par une méthodeedere spécifique in-situ.

D’autres méthodes existent. Les mesures de tranafmm d’un produit, reposant sur
un principe thermique, sont aussi largement répasddiinsi, durant les 25 derniéres années,
la technique du fil chaud a été étudiée et valm@ame une méthode adaptée pour contrbler
la coagulation du lait ou suivre la gélification decromolécules alimentaires [53-59]. La
plupart de ces systémes étaient similaires et nefmployés pour suivre ou contréler un
changement physique durant une réaction (géliinattoagulation, solidification ou point de
fusion) dans un procédé alimentaire. Le fil chagghéralement un fil de platine, est plongé
dans le milieu et est utilisé simultanément comme source de chaleur et pour un controle
de température. Une dérive du coefficient de temghermique (variation du nombre de
NusseltNu) au voisinage du fil se traduit par une variatitenla température moyenne du fil
chaud [56]. Cependant, ces méthodes ne sont paspaiges pour suivre en ligne et en
continu la viscosité. En revanche la méthode dynfiesure de la température du fil) est
appliguée pour la détermination de la conductith&¥rmique de produits alimentaires solides.
C’est cette technique qui est a l'origine d’'un eaptet d’'une méthode [60] que nous ne
ferons ici que mentionner et qui sera détaillées pdun : la mesure thermique différentielle.

Le capteur, grace a la mesure de la températufieide et a la mesure de la température a sa
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surface traversée par une densité de flux de chatenue, donne une information sur le

degré d’encrassement d’une installation.

L’ensemble des techniques décrites jusqu’ici sdaseées dans le Tableau 1. Elles
sont différenciées suivant leur niveau de dévelopgre (recherche ou industriel), le type
d’'information fourni (mesure locale ou globale,atite ou indirecte, en ligne ou apres un arrét

du procédé) et suivant le type de capteur utilig@usif ou non).

Niveau de . ’I
. Mesures Méthode/Capteu
développement
Capteur de température Industriel Globak Enligne  réotk Intrusif
Fluxmétre Industriel Locale En ligne Indirect¢ Non isifu
Thermiques Fil chaud Laboratoire Locale En ligng Indirectp Intrusif
Mesure thermique . ) ) .
s . q Industriel Locale En ligne Indirecte) Intrusif
différentielle
Mécanique Perte de charge Industriel Globald En ligne Indiregte n Nousif
Pesée des équipements Laboratoife Globale Hors Jigne rectdi Intrusif
Intensité lumineuse . i . . .
N Laboratoire Locale En ligne Indirectg Non intrusif
(turbidimétre)
Emission ou absorption
. spectrométrie, . i . . .
Optigues ( P . Laboratoire Locale En ligne Indirectd Non intrusif
bioluminescence,
a fluorométrie)
© Z . . "
Réflexion lumineuse (fibre . ) . . .
2 . ( Industriel Locale En ligne Indirecte) Non intrusif
3 optique)
= Mesure électrochimigque Industriel Locale En ligne ledte Intrusif
Résitance ou conductivité . i . .
. ) . Laboratoire Locale En ligne Indirectg Intrusif
Electriques électrique
Mesure de capacité . i . .
. . P Laboratoire Locale En ligne Indirectd Intrusif
électrique
Réflexion d'ondes . i . . .
. Laboratoire Locale En ligne Indirectg Non intrusif
acoustiques
Ultrasonores Mesure de fréquence dg
résonance (microbalancqg Laboratoire Locale En ligne Indirectg Intrusif
quartz)
Comptage Industriel Locale Hors ligne Directe Intrusif
Biologique s Mesure de l'activité . ) ) .
94 S Industriel Locale En ligne Indirecte) Intrusif
biologique

Tableau 1 : Classification des techniques et méthald suivi de I'encrassement

Les techniques énumérées présentent des incont@mamrs ; nous en citons ici

guelques exemples :
* Elles peuvent étre complexes dans leur mise en extvdifficilement applicables
dans un environnement industriel (pesée des éqeimsi comptage de micro-

organismes, mesures optiques nécessitant des éwrifetransparents, etc.).
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* Les mesures globales, comme leur nom l'indique peenettent pas de connaitre

précisément le niveau d’encrassement dans les zoridgques (coudes, zone

d’échange de chaleur, etc.).

* Leur niveau de développement n’est pas encore assereé pour une utilisation dans

les industries de procédés (mesures acoustiquesiresede résistance ou de capacité

électrique).

Nous allons voir dans ce qui suit quelles sonttiéetniques qui peuvent faire I'objet

d'une application industrielle et pour lesquelles brevet a été déposé ainsi que les

techniques de mesure de I'encrassement qui foatl'déjet d’'un développement industriel.

1.2.2 Les techniques de suivi de ’encrassement brevetées et

la concurrence industrielle

Les brevets sont déposés le plus souvent par dastiiels ou des centres techniques

mais peuvent |'étre par des universités ou autrestés académiques. lls reposent

essentiellement sur des principes thermiques, wgdigélectrochimiques ou acoustiques.

Nous nous limiterons ici a présenter, dans le Tabl2, un inventaire des brevets déposés

relatifs aux méthodes de contrble de I'encrassepentin principe thermique.

Référence du brevet

Principe Titres
(date)
US 4,339,945 (1982) Thermique Process and appdmttesting fluids and fouling
US 4,346,587 (1982) Thermique Prqcess and apparatus for testing fluids for fguimd
antifoulant protocol
US 4,383,438 (1983) Thermique Fouling test apparatu
US 4,718,774 (1988) Thermique Scale monitoring reeand methods
WO0/1992/015866 Thermique Fouling probe
(1992)
US 5,174,654 (1993) Thermique Heat exchanger eff@y monitor
WO/l(Sigg/SO)mSQO Thermique Dual tube fouling monitor and method
GB 2,292,607 (1996) Thermique Dynamic fouling f@sicedure
US 5,590,706 (1997) Thermique On-line fouling monitoring for service water systémat
exchangers.
US 5,992,505 (1999) Thermique Fouling monitoring apparatus of heat exchanger |and
method thereof
US 6,062,069 (2000) Thermique High temperaturerigutiest unit
WO 00/43762 (2000) Thermique Method and device for detecting the formation of a

material deposit on a heat flow sensor
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US 6,227,045 (2001) Thermique Groundwater flow meag system
US 6,475,394 (2002) Dlvers_dont _Pseudq-foullng detector and use thereof to cordro
thermique industrial water process
US 6,499,876 (2002) Thermique Monitoring apparatus
US 7,077,563 (2005) Thermique Deposition sensor based on differential heat flux
measurement
US 6,978,663 (2005) Thermique E)ciltljgggstest apparatus and process for evaluafi@mid>
US 2007/0025413 Al _ Apparatuses and systems for monitoring fouling| of
(2007) Thermique ?qbueous systems including enhanced heat exchanger
ubes
US 2007/0089494 Al Thermique Methods for monitoring fouling of aqueous systems
(2007) 9 including enhanced heat exchanger tubes
US 6,886,393 (2005) Thermique Method and deviceébecting deposit in a conduit
FR 2 885 694 Al Thermi Méthode et systeme pour la mesure et I'étude| de
ermique , ) A
(2006) I'encrassement d'un réacteur
DE 1332?5)050%38 870 Thermique Verfahren und vorrichtung zur Detektiores Belages
US 7,181,963 (2007) Thermique Thermal flow senswiny streamlinegpackaging
FR 2 897 930 (2007) Thermique E'c,hange.ur thermlqu’e a 'plaques incluant un dispositi
d'évaluation de son état d'encrassement
WO 2007/094744 Al Thermiaue Apparatus for regulating the temperature of a lgjicial
(2007) 9 and/or chemical sample and method of using the same
WG/2008/094757 Divers dont Heat exchanger fouling detection
(2008) thermique g 9
WO/2008/021669 Divers dont Early foulina detection
(2008) thermique y 9
US 2009/153323 Thermique Method and device for the detection and/or measeiném
(2009) d of fouling in heat exchangers

Tableau 2 : Méthodes thermiques pour le suivi dediassement ayant fait I'objet d’'un dépot
de brevet (1982 — 2009)

Outre les méthodes reposant sur un principe themmide nombreux brevets ont été

déposés pour le contrdle d’'un encrassement paedesologies alternatives (Tableau 3).

Référence du brevet

(date) Principe Titres

WO/1997/014034 (1997) Electrique Method and apparatus for detecting microbiologfoaling

in agueous systems
US 6,023,070 (2000) Optique]  System and method tatordor fouling

EP 0816 846 Al (2002 Electrigue A system for maniiig biocide treatments

US 6,811,681 B2 (2004 ElectriqueSemlconductlve corrosion and fouling control aphssg
system, and method

US 6,793,880 B2 (2004 Optique Apparatus and method for monitoring biofilm clean

efficacy

Real-time on-line sensing and control of minerabls

L4

US 6,891,606 B2 (2005 Optique deposition from formation fluids
103 344 (2005) Portugg , Method and device for the measurement and ideatiifio of
puis extension PCT | Acoustique

(2006)

biofilms and other deposits using vibrations
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Dispositif de détection d’encrassements sur unguelade

WO/2005/045405 (2005) Optique recouvrement transparente devant une unité optigue

WO/2008/045609 (2008) Optique Interferometer-based real time early fouling detecsystem

and method
Method and device for a high precision measureroéra
US 2009/141135 Al Acoustique characteristic of a fouling and/or scaling depdsgide a

(2009) fluid vessel or of a characteristic of a portiontbé wall

inside a fluid vessel by using an ultrasonic tramcsd

Method and apparatus for electrochemical corrosion
Fmonitoring

US 6,797,149 (2010) |  Electriqu

Tableau 3 Méthodes alternatives (non thermiques) pour leigieM’encrassement ayant fait
I'objet d’'un dépo6t de brevet (1997 — 2010)

L’ensemble de ces brevets a été analysé en vuépht de deux brevets par Neosens
et directement liés a ces travaux de these. Apeapercu, nous allons exposer les systemes
effectivement commercialisés aujourd’hui a travkrsmonde avant d’apporter un regard
critigue sur I'ensemble de ces techniques. Leseryss faisant I'objet de développements
industriels sont de plus en plus nombreux. Ils sepb sur les mémes principes évoqués

précédemment.

» Principe thermique

Le capteur BIoGEORGE repose sur un principe électrochimique [61]. Larfation
de biofilm est corrélée a l'augmentation du couragtessaire a la conservation d'une
différence de potentiel constante entre deux édes. En I'absence de tout potentiel, le
systeme est en mesure d’enregistrer le courantr@épar I'activité électrochimique du
biofilm sur la surface des électrodes. C’est dom@utre indicateur pour la détection précoce
d’'un dépobt sur une surface. En revanche, ce systenpermet pas d’avoir une information
sur I'épaisseur et le niveau d’encrassement. De enéimntretien et la maintenance des
électrodes peuvent se révéler fastidieux.

La société NEOTIM commercialise deux types de sod@mcrassement dont le
principe détaillé est repris dans les travaux @seatde L. Perez [52]. Le premier type permet,
a partir de l'analyse d’'un régime thermique tranigit d'estimer le coefficient d’échange
convectif mais aussi I'épaisseur d’'un dép6t. Leosdcpermet de connaitre la répartition
spatiale de ces deux parameétres physiques. Cettieodeé est tres limitative puisqu’elle
repose sur une instrumentation complexe : les sowtknnent se substituer a des tubes

d’échangeurs classiques, ce qui est difficilementdiable avec un procédé industriel.
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Dans le registre des capteurs fonctionnant surimeipe thermique, la société KEMA
commercialise le systtme DAT$ (Deposit Accumulation Testing System). C’est un
systeme constitué d’'un tube, placé en dérivatiataas lequel sont reproduites les conditions
d’écoulement du procédé, et d’'un module d’acquisithulti-variables qui permet de mesurer
I'évolution de la résistance aux transferts de elwaken fonction de la croissance du dépot
dans le tube. Le DATY est concu spécifiquement pour reproduire les dimmdi
d’écoulement dans les échangeurs de chaleur tudsilat est, de ce fait, trés limitatif d’'un
point de vue applicatif.

Citons encore I'entreprise LAGOTEC qui propose,caleecapteur DEPOSENSune
expertise des installations industrielles. C’estsyatéme thermique qui permet une mesure

locale de I'encrassement a travers une variatioésistance thermique.

> Principe acoustique

L’entreprise SENSeOR propose un capteur d'ondesisticpes. La mesure des
variations de I'amplitude des oscillations ultrasies et de la fréquence de résonance du
capteur donnent une information locale sur I'étaéndrassement d'un équipement.
Cependant, le capteur est difficilement positiom@abur une installation industrielle,
linterprétation des signaux pour estimer une é&mais d’encrassement semble complexe,
d’autant plus que les perturbations dues a I'emviemnent sont importantes. De la méme
maniere, dans un avenir proche, ENKROTT va proposesysteme basé sur les travaux de
Pereira et Melo [62]. C’est un capteur reposant’analyse d’ondes acoustiques véhiculées

le long d’'une canalisation sujette a I'encrassement

> Principe optique

Le Rotoscope est un dispositif qui permet de cdetiéa croissance d’'un dépot sur un
disque transparent mis en rotation par I'écoulenfentique. Le capteur est un capteur
optique qui mesure périodiqguement I'absorption ddpectre infrarouge par le dép6t sur le
disque. Il est issu de travaux réalisés a I'Univérsle Pretoria en Afrique du Sud [63],
breveté et commercialisé par BTC products. Sorgratéon sur tous les types d’installation
semble complexe voire impossible.

L’entreprise CST (Custom Sensors and Technologies)mercialise elle aussi un

capteur optique. C’est la formation d’un dépot sue fibre optique qui va étre a I'origine de
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la modification de I'indice de réflexion a l'intexée capteur/fluide. La technique est brevetée
(US Patent 6 891 606 B2). Enfin, ONVIDA propose aapteur permettant la détection des
premieres étapes de formation d’'un dép6t. Le prmast également optique et repose sur
'analyse de la lumiére réfléchie sur la surfacerassée. Ces systemes optiques peuvent étre
complexes du point de vue de l'intégration sur goigement. De plus, I'état des surfaces

optiques doit rester constant et leur nettoyaggylir.

» Dénombrement

Les méthodes directes de comptage de micro-orgasismnt aussi disponibles dans
le commerce. Le prélevement périodique et 'anatiesseoupons placés dans une canalisation
permettent de quantifier localement I'importancerdbiofilm généralement en formation. lls
sont commercialisés par Henkel ou encore Tyler &ebeGroup. Cette méthode présente
inconvénient de ne pas assurer un suivi en cangihen temps réel de la formation d’'un
dépbt. L'entreprise NALCO propose, quant a elle suivi de la population planctonique de
micro-organismes grace a un traceur fluorescenty'€s donc pas I'épaisseur d’'un dépbt sur
une surface qui est ici estimée. Cette technique e complémentaire a une methode de

suivi d’'un dép6t.

Pour résumer, toutes ces méthodes se veulent te®ie efficaces de suivi d’'un
encrassement. Pourtant, leurs limites sont nomése(ilkableau 4) tant par la complexité de
leur mise en ceuvre gque par I'analyse des réporgesues. Nous noterons que les gammes,

limites de détection et de quantification sont maat présentées.

Produit / . Nature du Mesure e_:t/ou -
" Méthode A information Inconveénients
Société dépot o
déduite
M
BIOGEORGE Courant / Activité| - Entretien
/ Structural Electro- . P L .
. S Biofilm électrochimique | - Maintenance des
Integrity chimique o .
. du biofilm électrodes
Associates
AT / Epaisseur ef _ ISn tZ%irﬁtlgg aUx
n.d. /NEOTIM | Thermique | Quelconque coefficientde | . peciiiq
. echangeurs de
convection ;
chaleur tubulaires
AT / Evolution de| Placé en
DATS™/ : la résistance o
Thermique | Quelconque . dérivation
KEMA thermique aux o
- Reproductibilité
transferts
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AT / Evolution de Intégration sur un
DEPOSENS / Thermique Quelconque la résistance é uig ement
LAGOTEC g Y€ thermique de | SAUIPE!
, industriel
I'encrassement
Amplitude des
oscillations Bruit
n.d. /'SENSeOR Acoustique | Quelconque acou,sthues et de .Tra'te”,‘e”F et
la frequence de | interprétation du
résonance du | signal
capteur
Amplitude des 'I?:;il':ement et
n.d. /ENKROTT| Acoustique | Quelconque oscillations . oy
) interprétation du
acoustiques .
signal
Rotoscope / , Absorption d’'un | Intégration
BTC products Optique Quelconque spectre infrarouge complexe
Modification de
l'indice de - Nettoyage
n.d./CST Optique Quelconque réflexion a - Maintenance des
l'interface capteur surfaces optiques
/ fluide
Iul?nri]gpésr%ﬁgcﬁe - Nettoyage
n.d. /ONVIDA Optique Quelconque s 1 - Maintenance des
a lnterface surfaces optiques
capteur / fluide piq
Fluorescence / | - Population
3D trasar/ Optique Biofilm Activité planctonique
NALCO . ) B’
biologique - temps de réponse
Cagﬁigf / Prélévement Biofilm Dénombrement  Temps de réponse

Tableau 4 : Capteurs et dispositifs de suivi dadi@assement disponibles dans le commerce
(n.d. : donnée non disponible)

En se positionnant sur le secteur industriel, it faavoir s’adapter a celui-ci. Les

mesures optiques semblent trouver un frein majeamsdle fait que l'ensemble des

installations est opaque, principalement constgudacier inoxydable méme s’il existe des

viseurs dans certains cas. Il va donc étre diffialans un premier temps, de faire des mesures
a travers les parois. Dans un autre registre, sausns que dans l'industrie, les perturbations
sont nombreuses. Les vibrations acoustiques depatmants en font partie. On peut alors se
demander comment un capteur basé sur un principesague peut s’affranchir des
perturbations pour donner une réponse ayant paue sariable I'état d’encrassement de
'équipement (nécessité d'utilisation de filtresiiques et de points de mesure multiples).
Les capteurs thermiques peuvent manquer de f@blliutilisation des fluxmétres est trés
délicate (précision, phénoméne d'effet de bordrapport au flux réel, collage et maintien

meécanique du capteur, insertion dans I'équipemetnigcessite un étalonnage trés rigoureux
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et une vérification réguliere. Ceci est difficilemiecompatible avec un contexte procéedé
industriel. Les techniques électrochimiques sofficdes en mettre en ceuvre par rapport au
placement des électrodes dans une installatiomn. fudncipe de fonctionnement repose sur la
consommation et la transformation des électrodegpdSent alors des problemes évidents de
maintenance, de changement des électrodes. Lagdaek thermiques fonctionnant avec une
surchauffe pariétale constante peuvent induirglémsent, des conditions différentes du reste
de la surface de la conduite. Cela peut méme étraaieur supplémentaire a I'encrassement.
Certains brevets décrivent des méthodes complexgsnécessitent la corrélation de
nombreux parametres pour estimer un état d’encrass#e C'est souvent, dans ce cas,
'empirisme qui prévaut et il est donc difficile tlansposer ces méthodes d’une installation a
une autre.

Souvent, I'encrassement nait et se développe denfags dispersée dans une
installation. Il existe des zones ou le potentiehdrassement est plus important que d’autres.
Ce sont ces zones qu'il faut surveiller en prioptdir le bon déroulement d’'un procédé. Or,
des mesures globales, comme la mesure de la pedeadge, ne donnent qu’une information
générale sur l'état d’encrassement entre deux gaihine installation. Il apparait alors
intéressant de disposer de méthodes et captewsxigour le suivi d’'une zone particuliere.
Certaines techniques de suivi se font en dérivatmtinstallation. Dans ce cas, il est difficile
de garantir que les conditions hydrauliqgues somépaésentation identique de ce gu'il existe
dans la canalisation et dans le méme temps, deus@asque le développement d'un
encrassement est représentatif de ce qu'il est demssallation. Certaines mesures sont
limitées, dans leur utilisation, a un domaine dagérature et de débit particulier. De méme,
la réponse d'un capteur peut varier en fonctiorceke parameétres et cela est un autre facteur
limitatif. D’'un autre cote, les informations fouesi ne sont parfois pas completes : les
mesures optiqgues ne permettent souvent de ne megwrdes premieres étapes d’apparition
d’'un dépbt. Ainsi, les capteurs électrochimiquad sles capteurs « tout ou rien » qui donnent
une information qui n’est que qualitative. Enfinpus savons que le plus souvent, les
industriels ont besoin d’'une information en temgal.rCeci n'est pas le cas des méthodes de
comptage qui ne donnent une information qu'apréstamps d’analyse qui dépassent
guelques heures.

La présentation des différentes techniques et ifi@sethts capteurs pour la mesure de
'encrassement a permis de montrer I'éventail dessipilités qui nous sont offertes mais,

dans le méme temps, d’exposer leurs limites detifmmreement ou d’utilisation. Nous allons
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détailler dans la suite un capteur reposant syorincipe thermique, une invention qui est a la

base de nos travaux.

1.2.3 Le capteur d’encrassement a la base de nos travaux

Les contraintes, dans les procédés industrielsngttent de comprendre pourquoi la
supervision d’'une ligne nécessite des techniquedest points de mesure multiples. La
meétrologie de I'encrassement constitue une infaongbour le contrble voire la commande
des opérations d’'une installation. L'informatiorr §encrassement doit étre obtenue en ligne,
en temps réel et de facon non destructive. Le nagteit étre robuste, facile d'utilisation et
bon marché. Dans cette perspective, un capteue ad@teloppé et breveté par I'INRA
(département CEPIA). Il permet de quantifier looaat un dépdt en phase de formation ou
d’élimination.

La structure et le principe de fonctionnement dpt@ar sont décrits dans le brevet
n°FR2885694 [60]. Une licence d’exploitation exdhesa été concédée a Neosens qui
commercialise ce type de capteurs sous le nom &8il§ Sensor). Son principe repose sur

une mesure thermique différentielle.
1.2.3.1 Composants et géométrie

Le capteur comprend une résistance en platineagfubffice d’élément chauffant et au
moins un capteur de température. On utilise, encgla@ thermometres, des thermocouples de
type K. Il existe deux configurations possibles poa capteur, plane ou cylindrique. La
configuration cylindrique est intrusive. On choi&t géométrie ainsi que le nombre de
capteurs de température (instrumentation simple avethermocouple ou complexe avec
deux mesures de température) en fonction du proeiésdé (Tableau 5). La configuration
plane est préférablement utilisée pour les fluideargés en particules et pour lesquels
intrusion du capteur peut aboutir au colmatage ldecanalisation. Le choix d’une
instrumentation simple ou Iégérement plus compl@xec deux thermocouples) se fait en
fonction de la cinétiqgue d’encrassement. Pour tesgalés ou les fluctuations thermiques sont
rapides (par rapport a la constante de temps diewdpla température du fluide doit étre
suivie de facon continue et c’est dans ce cas/)'gnechoisit une métrologie plus complexe.

Nous allons ici décrire en détail la configuratioglindrique avec une double mesure de
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température qui est la plus communément utilisée.canfiguration plane comporte les

mémes éléments de base et fonctionne exactemeetrm@me principe.

Matrice / Homogéne Hétérogene (suspension
Conditions opératoires solide-liquide ou liquide-gaz)
Cinétigue d’encrassement
rapide / Régime thermique et
hydrauligue instationnaire
Cinétigue d’encrassement
lente / régime thermique et
hydrauliqgue permanent

compléte — cylindrique et

; / compléte — plane et affleurante
intrusive

simplifiée — cylindrique et

. . simplifiée — plane et affleurant
intrusive

[4)

Tableau 5 : Choix métrologique et géométrie du eapen fonction des conditions
opératoires et de la matrice fluidique

Dans sa configuration cylindrique, la résistancauétante, en platine, est enroulée sur
un élément central en céramique. Un thermocouplesiage au centre du flux de chaleur
généré par I'élément chauffant; il mesure la tenappée de peadl,. En utilisant une
instrumentation double, le second thermocoupldasest thermiquement du premier afin de
mesurer la température du fluidig(Figure 2.

Figure 2 : Structure et principe du capteur d’engsament [60]. 1 : générateur de chaleur ;
2 : sonde thermique ; 3 : sonde thermique ; 4 : emogle traitement ; 5 : interface ; 6 :
générateur de courant ; 11 : résistance électriqd@ : paroi.

La résistance en platine est connectée a un généidg courant et la puissarigequi
est ainsi générée, est calculée et enregistréectonine la densité de flux thermigge En
conditions propres, les conditions d'écoulementt sities que la différence entre les
températures de peau et du fluide est proche ade k@&malyse des transferts thermiques au

sein de la sonde permet de calculer la résistdrerenique de I'encrassement a la surface du

capteur. Si la conductivité thermique du dépdtcesinue, une estimation de I'épaisseur peut
étre faite.
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1.2.3.2 Principe de mesure

La détermination de I'épaisseur, en coordonnédmdriques, revient a résoudre

I'équation de la chaleur :

2 2 2
pmpgdl:AmTJrq avec AT:OI+E£+61—+1G&—E (Equation 12)
dt or r or 0z r oa

En régime thermique permanent, les simplificatiggéométriques et thermiques
permettent de faire les hypotheses suivantes :
* enregime thermique permanent, ordd /dt = 0
* la génération de chaleur se limite a la résistari@ffante donc, pour I'étude des
transferts de chaleur, nous avons bigre:0
* il n'y a aucune génération de flux vers le centreegindre

» le rayon du capteur est tres petit devant sa lamgue>> r .

La densité de flux et la puissanBesont déterminées a partir des caractéristiques
géométriques, des grandeurs électriques mesuréeseptpérature de pedy est mesurée a
la surface du capteur. La connaissance de la tetopérdu fluideT, permet de décrire le
transfert thermique par différents modes (condugtamnvection naturelle ou forcée). Ainsi,
le transfert de chaleur peut étre formulé pour deesité de flux constante lors d'un

encrassement :

P=K 2OTILIfT, -T,) avec —=—" +Ln(1/]+%)

Equations 13 et 14
K hir+e) (Eq )

La différence de températwid s’écrit :

P 1 Ln(1+%)

= +
207L | h[{r +e) A

AT =T,-T, (Equation 15)

A partir de cette relation, on peut calculer unaiggeur d’encrassement
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1.2.3.3 Modes de fonctionnement

Sous des conditions propres, une densité de flughdéeur modérée et un régime
hydrauligue permanent sont appliqués. Dans cesitcom& des régimes thermique et
hydrauligue non établis autour de la sonde planeybadrique immergée sont supposés [64],
ce qui implique un coefficient de transfert par \eegtion élevé (h > 1000 W/(m2.K)). Ces
conditions induisent que la différence de tempéeatuntre le fluide et la paroi tend vers zéro.
Ce critére apparait fondamental car une surcha#feetale générerait un encrassement, ce
qui doit étre évité. Durant le procédé, les phénmeed'encrassement sont SUPpPOSES
homogenes sur I'ensemble des surfaces ce qui eendiétection et quantification possibles
avec des capteurs intrusifs. La différence de teatpeeAT est une conséquence directe de la
densité de flux imposée et de la dérive du coefficglobal d'échang&].

Il est possible également de faire fonctionner &pteur en régime thermique
instationnaireT/dt #0). Dans ce cas, la densité de flux générée n’estpastante mais elle
est une fonction périodique du temps qui peut alofiorme d’une sinusoide. Ce mode de
fonctionnement est protégé par un brevet déposélpasens [65]. Le flux est modulé avec
une fréquence et une amplitude connue. Un progradiawguisition permet de traiter les
signaux mesurés et d’extraire deux informationsa®oir I'amplitude des oscillations en
température et le déphasage entre I'excitationugsspance et la réponse en température. Ces
deux parameétres sont fonction de I'épaisseur dassament ainsi que, nous le verrons plus
tard, des propriétes thermiquesy, C,) du depot.

1.3 Analyse locale des transferts thermiques

1.3.1 Quelques notions sur les transferts thermiques

Il existe trois modes de transfert de la chalelar conduction, la convection et le

rayonnement [66]. Nous ne considererons ici queées premiers modes de transfert.

» La conduction thermique (ou diffusion thermiquej es mode de transfert de la
chaleur irréversible. Il est provoqué par une déifice de température entre deux
régions d’'un méme milieu, ou entre deux milieuxcentact, sans déplacement global

de matiére.
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Le transfert de chaleur par conduction obéit aialé Fourier : la densité de flux de
chaleur est proportionnelle au gradient de tempsgratpar le facteur de

proportionnalitél, la conductivité thermique.

¢=-AgradT (Equation) 16
Cette équation s’écrit aussi sous forme algébrique

aT ,
Q= _’15 (Eqion 17)

En ne prenant qu'une dimension suivanta solution devient pour une plague plane

infinie d’épaisseue dont les parois sont soumises aux tempérafiuresT, (T,> Ty) :

AT=T,~Ty=>¢ (Equation 18)
» La convection est l'autre mode de transfert de aalrahuquel nous nous intéressons
ici. Celui-ci, contrairement a la conduction thegomé, implique un déplacement de
matiére dans le milieu. Ce transfert est une cars@e de la diffusion moléculaire
(conduction thermique) et de l'advection (entraieampar le mouvement d'un
fluide). On parle de convection naturelle, conwattiorcée ou convection mixte, cette
derniére étant la conséquence de la manifestatesn diux premiéres de fagon
combinée. La convection naturelle est un phénonggmee produit lorsqu’une zone
change de température et qu'elle se déplace. Glegtriation de masse volumique
avec la température et la gravitation qui sont @ridine du mouvement. Le
mouvement se fait verticalement sous l'effet de plaussée d’Archimede. La
convection forcée est, elle, provoquée par la tatmn artificielle d’'un fluide. Dans
ce cas, le transfert de chaleur est plus rapide.
Pour un écoulement a une tempéraiurda loi de Newton donne I'expression du flux

de chaleur convectif au voisinage d’'une surfaceeétampérature; :
AT =T, —-T, = % (Equation 19)
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Le coefficient d’échangé traduit les échanges de chaleur du fluide avesoligle.
L’évolution d'un coefficient global d’échange caigise les variations de I'état des
surfaces d’échange et est donc un paramétre lié&tat Id’encrassement d’un
eéquipementh est aussi fonction de la nature du fluide, deesap€rature et de sa
vitesse.

Pour calculer ce coefficient de transfartnous avons recours a des nombres sans
dimension : le nombre de Nussé&lt, le hombre de ReynoldRe et le nombre de
PrandtIPr.

1.3.2 Transferts de chaleur sous forme adimensionnelle

1.3.2.1 Adimensionnement des transferts de chaleur

Afin de déduire le coefficient de transfert theroedp, nous utilisons généralement des
nombres sans dimension pour établir un ensembléoreules semi-empiriques pour des
configurations typiques (plaque plane infinie, nglie infini, etc.). Lorsque le fluide est en
écoulement forcé, l'écriture sous forme universalles corrélations de convection fait

intervenir trois groupements adimensionnels :

- Le nombre de ReynoldRe caractérise un écoulement. Il permet de donneratare du
régime (laminaire ou turbulent). La bibliographé@nseigne différentes valeurs du nombre de
Reynolds a partir duquel I'écoulement est consid@m@me turbulent. Cette valeur varie de
2000 a 2500. Le calcul du nombre de Reynolds daesconduite Re ou dans une cuve

agitée Reyiation) €St donné par les relations suivantes :

__ pvDy (_ Forces drinertie ) .
ke = 1l " Forces visqueuses (Equatlon 20)
vD?%p .
Reagitation = (Equation 21)

u

Ouv est la vitesse du fluide (m/s) ou la vitesse datian de I'hélice (1/min)Dy le diamétre
hydraulique de la conduite (n), le diametre de la cuve (m), la viscosité dynamique du

fluide (Pa.s)p la masse volumique de I'eau (kg)m
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De facon plus générale, le nombre de Reynolds depeassi de la nature du fluide
(newtonien ou non-newtonien) et de la géométridadeonduite dans laquelle circule le
fluide. Il est alors possible d’écrire ce nombrassdimension sous une forme dite généralisée
[67, 68].

- Le nombre de PrandBr permet de comparer la rapidité des phénomenesitipess et des
phénomeénes hydrodynamiques dans un fluitte.nombre de Prandtl élevé indique que le
profil de température dans le fluide sera fortemefiluencé par le profil de vitesse. Un
Prandtl faible indique que la conduction thermigsetellement rapide que le profil de vitesse
a peu d'effet sur le profil de température. Il sxiaussi une forme généralisée de ce nombre

mais, sous sa forme la plus simple, il se calcuigi a

_ HCp (_ Dif fusivité cinématique) _
Pr= A " Diffusivité thermique (Equation
22)

- Le nombre de Nussdlu indique le rapport entre le transfert thermigualtet le transfert
essentiellement conductif. Pour transporter unentiggade chaleur donnée par convection, il
est nécessaire que le gradient de températurglssitgrand dans la région a faible vitesse
d’écoulement, proche de la surface, que dans oglléa vitesse est élevée. A I'extréme
voisinage d’'une surface, le transfert de chaleuegsentiellement conductif car les molécules
de fluide sont immobiles dans une couche que I'ppele la couche limite. Celle-ci se
développe lorsqu’un écoulement fluide frotte sue paroi solide immobile (Figure 3). C’est
la que le gradient thermique est le plus importaat.couche limite est laminaire au bord
d’attaque puis s’épaissit dans le sens de I'écoaferpour devenir instable, donc turbulente.
C’est dans cette couche que se situe la résiswmmcdransferts de chaleur mais aussi de
matiere ou de quantité de mouvements. Il est domeopdial de bien connaitre ces zones
[69].
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b Gradientde température

Figure 3 :Développeme de la couche limite au voisinage de la paroi etdieat de
température associé

On définit le nombréu :

Nu =
23)

hL. (_ Transfert de chaleur total )

P (Equation

- Transfert de chaleur conductif

L. est la longueur caractéristique de I'écoulement En pratique, le nombre de Nusselt
une mesure commode du coeffic d’échange de chaleur par convection car, une @
valeur connue, on peut calculer coefficient d’échange de chaleur par ccction. Il

s’exprime généralement en fonction des nombreseyadtds et de Pranc

Nu = f(Re, Pr) (Equation 24)

Ainsi, lorsque 'on veut estimer le coefficient de transégrtchaleuh sur une surface,
suivant lerégime d’écoulement, on trouve dans la littératume multitude de corrélatiol
semi-empiriques [67, 70 ].dis avons répertorié dans la bibliographie un icertambre de
corrélations permettant de décrire le régime d’lement dans le cas qui nous concern
savoir dans une conduite de géométrie quelconques dquelle s’écoule des fluid
newtoniens ou nonewtoniens suivant une loi de puissance et a fasud’une sonde dont
géométrie et 'emplacement sont derameétres permettant le calcul du régime d’écoulé!
Nous n’envisagerons ici que la convection en régstagionnaire en ne considérant que
valeurs moyennes des différentes variables. O partsi de régime permanent en moye
car la stationnaritque I'on s’efforce de réaliser dans la plupart éesulements anisothers

industriels ne peut s’entendre que pour des valeogennées dans le terr
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Les équations et différentes corrélations ne sdntises que dans le cas de conditions
aux limites parfaitement connues. Pour les fluideshermes, ces conditions sont de deux
types : massique et thermique. Au contact d’'uneipl fluide a localement une vitesse nulle
doncw, = 0. La paroi étant perméable au flux thermique, npaavons envisager deux
conditions : soit la température de paroi est gEge a une constantg,(= Cte), soit c’est la
densité de flux surfacique a travers la paroi gticenstanteg = Cte). Il faut toutefois noter
gu’en régime d’écoulement laminaire, les résulsaist sensibles a ces conditions. Dans le cas
d’un régime d’écoulement turbulent, ils ne le squsiment pas.

L’objectif est donc de savoir calculbrpar le biais du nombre de Nusselt. Le Tableau
6 rassemble les relations semi-empiriques issués loibliographie [67 , 70, 71 ]. On donne a
la fois les nombreslu et Nu qui sont respectivement les nombres de Nussdhigié&n un

point de coordonnéeou sur une longuedr La relation qui les lie est :

Nu; = %fNux dx (Edion 25)

On calcule ces nombres a partir des nombres dedREsylocaux :

Re, = — (Equation 26)

Re; = — (Equation 27)
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Plague plane infinie

, ’Reg|me Condition Nu Domaine de validité
d’écoulement
05<Pr<10
Ny jqm = 0.332 /Re, x Prl/3 8 Re, <3.10°
’ Température de référence :
Ny 1am = 0.664 \/Re; x Prt/3 29) T, +T,
Température Trum =
imposée Pr =10
5
Laminaire Nty jam = 0.339 \/Re, x Prt/3 60) Rey, < 3.10°
1/3 Température de référence :
Nul’lam = 0.678 Rel X Pr 31) Tb + TW
Tritm = —
0.6 < Pr <2000
Densité  de Nu, = 0.460 \/Re, x Pr'/3 32) Re,; < 105
fluximposée | Ny, = 0.92 \/Re; x Pr1/3 33) | Température de référencef:
Th
0.5 < Pr <2000
_ 0.0296 Re® Pr 5 < < 107
Nuy = —— Re201 (Pr2ooD) 34) | 10, < Rey, < '10
Turbulent - : x o8 Température de référence
Nu, = 0.037 Re® Pr 5 Tp+Ty
W = 12243 Re; 01 (Pr2/i-1) %) Trum =—— = Tp
car T,b=Ty,
Laminaire / ) 5 1/2 0.5 < Pr <2000
Turbulent ) Nuyo = (Nufiam + Nutgeury) 66) | 10 < Re,,; <107

Plaque plane infinie avec une longueux, ou ly non chauffée avant la zone d’échange

Régime

)z Condition Nu
d’écoulement

_0.324Rep/? pri/3

Nux,lam - 3/4 1/3 (37)
, <1_(x_o) )
Laminaire Tgmperqture 2/3
imposée [1 (1-1o/ )3/4]

Ul
Nty qm = (0.664 {/Re; x Pr'/3) W )

L

Température _ 0.037 ReP® Pr 1) %7°

Turbulent imposée Ny purp = (1+2.443 Re[°-1(Pr2/3—1)> X (1 +0.40 (T) ) (39)

Tableau 6 : Corrélations semi-empiriques pour léeddination du nombre de Nusselt

Il nous est ainsi possible de calculer le nombreNdisselt et par conséquent le
coefficient de convectiom a la surface d’'un capteur. L'information obtenus kcale,
donnée pour un nombre de Reynolds local ou a usiigrox a la surface du capteur. Pour
estimer le coefficient moyen a la surface du capiésuffit d’'intégrer la valeur déa(x) sur la

longueur considérée.

32



Chapitre 1 Etat de I'art

» Comparaison des performances thermiques entrerdetuses de dimensions différentes

Considérons deux systéemes différents par leurs rdimes dans des conditions
d'écoulement définies (Figure 4). Un capteur, daresversion « macro », se présente sous la
forme d'un cylindre intrusif en acier inoxydabfex 7900 kg/m, A = 15 W/(m.K) et G= 500
J/(kg.K)) de 3 mm de diamétre et d’'une longueuivaaie 25 mm (zone de flux thermique
imposé). On imagine un autre capteur, dans unaoweksmicro », en siliciump( = 2330
kg/m®, A = 150 W/(m.K) et G = 750 J/(kg.K)) et dont la structure plane estrézade coté 4
mm. Au centre de celui-ci, se trouve une zone adali® 1 mm2. L'épaisseur du dispositif est
définie a 400 um.

Nous considérons un écoulement turbulent (Re >@@@u p = 1000 kg/m, A = 0,6
WI/(m.K) et G = 4180 J/(kg.K), Q = 1 fh), dans une conduite (D = 2") & température
ambiante (20°C).

Cas n°L: Version « macro »
Géométrie cylindrique - intrusive cylindrique
Zone active: L =25 mm, D = 3 mm, Matériau: acier inoxydable

Cas n22: Version « micro »

Géométrie plane - affleurante

Support: 4 mm x 4 mm, Zone active: 1 mm x 1 mm,
épaisseur: 200 um, matériau: silicium

Conditions opératoires
Conduite 2", Fluide: Eau, Q = 1000 L/h, T=20C

Figure 4 : Caractéristiques géométriques des strrgg « macro » et « micro » considérées
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Figure 5 : Evolution du nombre de Nusselt local enFigure 6 : Evolution des coefficients de convection
fonction du régime d'écoulement pour les structures local et moyen pour les structures « macro » et
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L'analyse bibliographique précédente permet ditientdifférentes corrélations
utilisables pour estimer les coefficients de trartsthoyens et locaux pour les structures
définies. Nous ferons les observations suivantiggif€ 5 et Figure 6):

* Les corrélations entre les nombids, ReetPr divergent significativement en régime
laminaire (hombre de Reynolds local).

 Les dimensions du capteur affectent notablementctesfficients de convection
moyens, respectivement de 3134 et 8227 W/(m2.Ky pesl versions « macro » et

« Micro ».

* La présence d'un bord d'attagque avec une surfaotivie impacte le coefficient de
convection local sur la structure « micro » ; plesbord d'attaque est petit plus le

transfert convectif est important.

10000 25000
==Cas n°lL : version "macro” (plaque plane infinie) ‘

===h(x) - Macro (cylindre intrusif)
===Cas n2 : version "micro" (plaque plane infiniea  vec une longueur sans échangs)/

===h(x) - Micro (plan affleurant)
1000 /

20000

MACRO

15000
Cas n°1: macro
Pimeyen = 4023 W/(M2.K)

Coefficientde convection local[W.m  2.K]

10000 \ 1 Cas n°2: micro
1 \UWCcrRd ] | Pinoyen = 8176 W/(M2.K) |
5000 \
1 ‘ : . 0 : ‘ ‘ . . ‘
10 100 1000 10000 100000 1000000 0 0,002 0,004 0,006 0,008 0,01 0,012 0,014

Nombre de Reynolds Re |[/] Distance [m]

« macro » et « micro » (Eq. 41 et 42) « micro »

1.3.2.2 Aspect temporel du transfert thermique

Dans un solide, les températures ne sont pas cdestdans le temps ni uniformes
dans l'espace [69]. Mathématiquement, on dit quetempératures définissent un champ de
températures. Pour la résolution des problemeblatentque qui dépendent du temps, régimes
stationnaire et instationnaire, et de I'espaceaarcours a I'expression de la loi de Fourier

(Equation 17) ainsi qu’'a I'écriture, sous formeé&gque, de I'équation de la chaleur :

’T 8T

Aﬁ =pCp; (Equation 40)

34



Chapitre 1 Etat de I'art

II'y a un grand intérét pratique a utiliser ceslet leurs solutions sous une forme
adimensionnelle. L’application la plus courante estle des transferts instationnaires a
travers une plaque. Ainsi, adimensionnée, la loFdarier devient, pour une plaque infinie

d’épaisseulxmax:

20 _ 2 _ a.t
Fo = V50 avecFo = —

(Equation 41), (Equation 42)

Fo est le nombre de Fourier. Il caractérise la partiuk de chaleur qui est transmise au corps
a un instant donné (a un temps t) par rapport ehddeur stockée par ce cormsest la

diffusivité thermique (m2/s)a = A/pC . La variablex' est la pour adimensionner I'espace :
p

X' =X/Xmax- On fait de méme avec la température ofl= % To et T; sont
1~ 1o
respectivement les températures aux frontiere®dget considéré &< 0 puist = 0.
Pour un cylindre ou une sphere, I'équation estémmen prenant’ = R/R,,,, €t en
remplacant2,,, parR2,,, dansFo. La solution de I'équation ne dépend plus queaderime
du Laplacien donc de la géométrie. Les solutiomg gonnées sous la forme de séries, de

graphes ou encore de fonctions tabulées.

Dans les cas ou la température du fluide est @jBlenais pour lesquels le coefficient
de transfert doit étre pris en compte, nous faiset@svenir un autre nombre sans dimension,
le nombre de BioBi qui permet de comparer les résistances au trartkEnrmique dans le

corps et a la surface de celui-ci, dans la couahigel On définit :

Bi = —max (Equation 43)

Amatériau

Les solutions dans ces conditions sont connuessi AirBi > 100, la résistance au
transfert de la couche limite est négligeable paport a celle due a la conduction dans le
solide. SiBi < 0,1, on peut considérer que la résistance de la cdiroite est beaucoup plus
grande que celle dans le solide qui se comporits #hermiquement comme un fluide bien

agité.
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Pour des géométries plane, cylindrique ou sphérigusysteme d’équations (premiere
et deuxieme loi de Fourier, conditions initiales aix limites) posséde des solutions
analytiques se présentant comme des séries infiriés forme :

= Bi,ﬁnJ E<1‘3XI0(— B EFO) (Equation 44)

ref

avecp, racines d’'une équation transcendante de la fdati, fn)=0 et x4 est I'épaisseur
caractéristique du corps solide. L'équation ci-des&it apparaitre le nombre adimensionnel
de Biot et le nombre adimensionnel de Fourier. tamdeur@, appelée potentiel de transfert
réduit ou température adimensionnelle, représenfeattion non accomplie de la variation
totale du potentiel de transfefit A x fixé, I'équation représente I'évolution temporetle
potentiel réduit en un point du produit et peuteétualifiée de cinétique locale. Par
intégration de cette équation sur I'épaisseur du produit, on peut accéder a I'évolution

temporelle du potentiel réduit moyen, ou autrenakénd la cinétigue moyenne, de la forme :

= Xref

! g J'e(x,t) el (Equation 45)
0

Hf - HO Xref

Les expressions des cinétiques locale et moyenne @ifférentes géométries du
produit sont disponibles dans la littérature sousng littérale [72] mais aussi sous forme
d’abaques rapidement exploitables (Figure 7 etrEi@) ou le potentiel local ou moyen réduit
est donné en fonction des nombigiset Fo. L'analyse bibliographique précédente permet
d'identifier différentes corrélations utilisableoup estimer les coefficients de transfert
moyens et locaux pour les différentes structuresid@rées. Dans le cas d'un transfert interne
limitant (Bi > 50), les équations de cinétique se simplifient cofrsillement et ne dépendent

plus que du carré de I'épaisseur et de la difftésihiermique.
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Figure 7 : Cinétique moyenne d’origine Figure 8 : Cinétique moyenne d’origine

diffusive pour une plaque plane infinie [72] diffusive pour un cylindre infini [72]
» Comparaison des temps de réponse entre les seaetunacro » et « micro »

Afin d'estimer le temps de réponse a 98% des sireEtprécédemment décrites, nous
utilisons les abaques proposés par Peczalski eehaud es temps de réponse sont estimés en
fonction d'un nombre de Biot variant de 0,1 & ID&b{eau 7) afin de traduire soit un transfert
interne limitant Bi > 100, conditions propres et coefficient de convectiofini), soit un

transfert externe limitanBf < 0,1, conditions d'encrassement de la sonde).

Macro (cylindre) Micro (plan)
DimensionXet[mm] 0,75 0,40
Diffusivité a [m.s?] 3,8.10° 8,6.10"
Biot [/] 0,1 1 | 100| 0,1 1 100
Fourier & 98% [/] 20 1,5 0,76 40 4,5 1,7
Temps de réponse a98% [s] 2,96 0,ZR11| 0,074| 0,008| 0,003

Tableau 7 : Estimation du temps de réponse poucdpteurs de dimensions différentes en
fonction du nombre de Biot

Nous montrons deux phénomenes importants :

* limpact d'une réduction de taille couplé a un gjeanent ad hoc de matériau (temps
de réponse réduit d'un facteur supérieur a 10),

+ l'effet d'une dégradation du transfert thermiqueee sur le temps de réponse a 98

%. Dans ce cas, I'encrassement devient le facimitaht.
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1.3.3 Profils de température, régimes de fonctionnement

Nous pouvons maintenant nous demander si l'utiiatiu capteur sous différents
régimes thermiques ne pourrait pas se révéleresgante (Tableau 8). S’il est évident que le
fonctionnement en régime thermique permanent peus monner des informations sur la
résistance thermique du dépdt et donc sur son s&gpuaisa condition de connaitre la
conductivité thermique, il semble intéressant dediller en régime thermique instationnaire.
Des lors, I'information, dépendante du temps, és$ gompléte puisque nous avons acces,
non seulement a la résistance thermique du dépé&t awssi a sa diffusivité thermique
amenant des informations sur les propriétés therasigie I'encrassement. Les informations
complémentaires que I'on peut obtenir sur celyp@iivent renseigner quant a sa nature, sa

composition et donc sur le mode de traitement rs@despour le contrdler, voire I'éliminer.

Régime thermique Conditions initiales | Conditions au limites
T(x,t) =T(x)
T(L,t) =T,
Permanent Tl ) =T,
(P(Ov t) = %o
T(x,0) = Ty(x) B
Transitoire T(oo,t) =T, T (o, t) =T
¢(0,0) = ¢, (0.6>0) =g

T(L,t) = T,(t)
Périodique établi T(oo,t) =T,
?(0,8) = @o(t)

Tableau 8 : Conditions initiales et aux limites ptes différents modes de fonctionnement et
la résolution de I'équation de la chaleur

Dans cette partie, I'objectif est de présentetracsure du capteur FS et de calculer les
profils de température au sein de celui-ci en régthermique permanent puis périodique
pour les deux géométries : plane ou cylindriqué&vhluation du profil thermique au sein de
la sonde nous permet de connaitre I'évolution déehapérature mesurée a la surface du
capteur en fonction de la quantité de chaleur piisside I'élément chauffant ainsi que de
'épaisseur de dépdt. On montrera aussi commeritestae I'estimation de I'épaisseur

d’encrassement.

Pour tous les calculs qui vont suivre, les effetshibrd seront systématiquement

négligés.
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1.3.3.1 Régime thermique permanent

On considére dans un premier temps un capteur pfaurant dans une conduite.
Une résistance chauffante diffuse un flux verddalé. La directionnalité du flux est garantie
par une isolation thermique placée a l'arriere’éiéinent chauffant (Figure 9). On considere
gu’il y a toujours un matériau entre celui-ci eteugaine d’inox. L'encrassement croit sur

cette surface inoxydable.

BRI chauffante

Isolant thermique
Encrassem 3\

Gaine Inox

Zones:| 1 {2{3} 4 |5 |
0 XX X3 X3 Xg

Figure 9 : Représentation schématique des difféeabuches traversées par le flux
thermique en géométrie plane
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- . . Conditions :
Régime thermique | Equation de la chaleur . Solution
aux limites
— | Permanent simple
o dT 0°T Xx=0,T=T _ To—T
é E:O ATzﬁzo X=X1,T=T1 T—To_ x1 X
q=0
) — q 2
g Perm?ir}ent compose Xx=x, T=T, T = 5 + Ax + B
S E:O )[AT+C[=0 X=X2,T=T2 A=—qx1
N q#0 =0 g =7, (3 - 2x)
i T=T T,-T
[} X=X, I = 1y 27 13
[ T=T, — —
’3 X=X3,T=T3 2 x3—x2(x xZ)
< | Permanent simple
o dT 0T X=X, T=T; _ T3
é E: AT=W=O X=X4,T=TW T_T3_X4— 3(X—X3)
q=0

P T T.
Q X = X4| T = TW _ _ w15 _
é X=X, T=Ts T="T x5—x4(x %)

Tableau 9 : Résolution de I'équation de la chaldans le capteur en coordonnées planes

Nous allons regarder plus précisément ce qu’ilass@ dans le dépot encrassant (zone
5, Tableau 9) sur la surface de la sonde et eracbavec un fluide en écoulement dont le

coefficient de transfert convectif dstA partir de I'équation 17, on a :

TW_TS
X5—X4

p =21 (Equation 46)

Il suit :

P=¢S=2As2T5 (Egoat47)
X5—X4

Nous savons que le transfert convectif est donaée p

P =hS(Ts — Tp) oliation 48)
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Supposons que nous ayons un dépot d'épaissealorsxs — x = €. De cette maniére, la

différence de température mesurée par le captéur es

AT =T, —T, = EE + %] (Equation 49)

Si nous considérons que le coefficient de trangfartconvection est trés grand (ce que nous
supposons pour un régime d’écoulement turbulertiis nppouvons calculer une épaisseur

d’encrassement :

ASAT .
e=— (Equation 50)
Le capteur cylindrique intrusif a une structureifaime au capteur plan. La résistance
chauffante est généralement enroulée sur un matééiamique. Un autre matériau assure le

contact entre I'élément chauffant et la surfaceajpteur en inox (Figure 10).

mique

Encrassem Ll

Fluide
TG Ekhauffante

(TR khauffante

Encrassem 413

Fluide

Gaine Inox
Gaine Inox

Zones: |5 4 {32} 1 (2/3! 4 |5
0 rpryrs R rs (|) (”)

Figure 10 : Représentation schématique des diftéeecouches traversées par le flux
thermique en géométrie cylindrique — Vues en calepgrofil (i) et de dessus (ii)
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- . . Conditions .
Régime thermique | Equation de la chaleur . Solution
aux limites
— | Permanent simple
® a _, 4o LT 62T_0 r=0,T=T ror =0,
S e _ Tt T | rEnTE °" Ty
q=0
T = 9 .2 Al B
~ | Permanent composé B B =T tAnr+
) dT =1y, T= T]_ q
c — = AMT +q=0 r=n,T=T A=—=1f
§ dt — 21
N q ;é 0 (P(rl) =0 q 2 2
B == Tz +ﬁ(7‘2 - 2T1 lnrz)
(42] —
® r=nT=T, T=T—T2 Tglni
S r=r,T=T ° mkon
N 3 3 T,
< | Permanent simple , B T,—T, r
8 dT—O _16T aT_ I’—I’3,T—T3 T=T3 R In—
S a@ M=ot =0 | =R T=T, I T
— T3
gq=0
To)
- — Ty — T
N — 15 5 nﬁ

Tableau 10 : Résolution de I'équation de la chaldans le capteur en coordonnées
cylindriques

De la méme maniere, nous allons pouvoir définprtil de température dans le dép6t

(zone 5, Tableau 10) sur la surface de la sondm eontact avec un fluide en écoulement

dont le coefficient de transfert convectif BsDans ce cas :

_ TwTs1
= /1 ln%5 r
Il suit :

_ _ Tw_TS
P = ¢S = 2nlA T

42

(Equation 51)

(Equatind)
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Le transfert de chaleur par convection a la ménm@ession que précédemment. Ici aussi,
nous prenons en considération un dép6t d’épaisse@n a alorsrs = R + e De cette
maniére, la différence de température mesuréeepaapteur est :

P |1 R+e 1 .
AT =T, — Ty = Py [i In (T) + h(R+e)] (Equation 53)

Avec un coefficient de transfert par convectiors tggand (régime d’écoulement turbulent),

nous pouvons calculer une épaisseur d’encrassement

e =R [exp (AT?M) - 1] (Equation 54)

1.3.3.2 Régime thermique périodique

De nombreuses études montrent 'utilisation d'@égime instationnaire ou périodique
(dé/dt # 0) pour la mesure des propriétés thermiques desriaaténotamment la diffusivité
thermiquea [73-80]. Le principe est simple : comme précédentmeane puissance connue
est dissipée par un élément chauffant et la répenseempérature est analysée. En régime
thermique instationnaire, la puissance dissipéaimstfonction du temps. Cela peut étre une
simple impulsion, un échelon ou une sinusoide pam@le. Lorsque I'on cherche a connaitre
les propriétés du matériau, on peut soit se corexesiir la partie transitoire du signal (durant
laguelle la densité de flux passe d’'une valgua une autrg, indépendante dg ou sur une
partie ou le régime est périodique et établi. Nalles nous limiter dans ce qui suit a I'étude
d’'un régime périodique établi. Dans ce contexexditation en puissance est sinusoidale, de
fréequence et d’amplitude connues. La réponse epédgmture se fait avec la méme fréquence,
avec une amplitude et un décalage de phase paortappl’excitation qui dépend des
propriétés thermiques du dépbt mais aussi du nodwigiot et du nombre de Fourier. Ce qui
nous intéresse plus particulierement est la détetioin de I'épaisseur d’encrassement ainsi
gue des propriétés thermiques du dépot [65, 81 ].

Nous allons résoudre dans ce qui suit I'équatienla chaleur lorsque le régime
thermique est périodique, sinusoidal et établi.
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En coordonnées cartésiennes, la résolution egtwainent simple et détaillée dans de
nombreux travaux [82-85]. On considéere une pladaaeinfinie dont I'épaisseur est On
notera égalemert p et C, respectivement sa conductivité thermique, sa masisenique et

sa capacité calorifique. Nous avons vu que I'éguagénérale de la chaleur est la suivante :

AT +q = pC, = (Edjon 55)

Dans la couche étudiée, il n'y a pas de générateonhaleurd = 0). De plus, on considere

cette plaqgue comme infinie suivant les directipresz, donc il vient :

0°T _ 10T
9x2 aat

(Equation 56)
Oua est la diffusivité thermique du matériau :
a=— (Equation 57)

Pour résoudre cette équation du second degré,lme Ud notation complexe pour I'équation

de la chaleur ainsi que pour les conditions iregadt aux limites :

92T 10T a’T _ jo s _
o5, =0 (58) oz a1 =0(59)
T(0,t) = T, cos wt -> T(0) =T,

T(x - oo, t) =Ty T(x > o) =T,

La résolution du systéme et I'application des cbods aux limites nous permet d’écrire :

T(x) =T, exp (—\/:%x> exp (—j\/%x) (Equation 60)
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Finalement, la solution, dans le domaine réeldeanée par :

T(x,t) =Tyexp (—\/:%x> cos (wt - \/:%x> (Equation 61)

On remarque alors qu’il y a un terme d’atténuatien 'amplitude des oscillations avec
'augmentation de I'épaisseur du dépbt ainsi querme de déphasage. Il faut noter que la
température varie entre deux extreAlget+T,. Dans notre cas particulier, nous verrons plus
tard que la température minimale est égale a lgpdeaure du fluidel,. De méme, si la
fréequence est adaptée, nous verrons que la terapraaximale correspond a la surchauffe
pariétale obtenue en régime thermique permanentiAdbn mesurera une augmentation de

température :

AT (x,t) =T(x,t) = T}, = %exp (—&x) [cos (a)t - \/gx> + 1] (Equation 62)

La connaissance de I'amplitude des oscillations et du déphasagyeous permettent de

connaitre la diffusivité thermique du dépot :

A= %exp (—e\/%) (63) a=mnf (@) 66)

p=e |~ 64

2a e\?
a=nf(3) 6
A partir de la, si nous connaissons un des troiarpatrese, 4, ou le produippC, (capacité

thermique volumique), nous pouvons calculer lexgerametres manquants.

En coordonnées cylindriques, la résolution dedampn est beaucoup plus complexe
[86-88] car c’est une équation du second ordreddfic@ents non constants et il n'existe pas
d’expression générale des solutions d’une telleaégn. On a généralement recours a des
fonctions de Bessel. L'homme de l'art s’attachefa eésolution de cette équation et fera les

mémes remarques que ce que nous avons observérdommées planes.
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1.3.4 Synthese et verrous identifiés

Nous venons de décrire les modes d’utilisation iptesss du capteur commercialisé par
Neosens sous le nom FS. Cette méthode de déteetibencrassement, telle que décrite dans
le brevet [60], présente toutefois quelques incoreréds. lls sont dus principalement a la
structure et a la géométrie du capteur mais aussnanode de fonctionnement.

Dans le paragraphe précédent, nous venons déja édeired un mode de
fonctionnement non décrit dans le brevet de I'IN&Ajui vient répondre a deux critiques :

* le maintien en continu d’une surchauffe pariétaat@tre une cause supplémentaire a
'origine de I'encrassement. En outre, en agisshrdéctement sur la formation du
dépbt, elle peut induire des conditions qui ne sqais reproductibles de
'encrassement qui est généré sur I'équipement,

« linformation obtenue ne concerne que I'épaissel@nctassement a partir de la
connaissance de la conductivité thermique du dépot.

A la vue de ce qui précede, il serait donc inteémesde pouvoir disposer d’'un systeme
basé sur une méthode pour laguelle nous avons adalation du flux généré a la surface du
capteur et la possibilité d’avoir des informatiagplémentaires sur la nature du dépbt :
conductivité thermique et/ou chaleur spécifiques @dormations seront ensuite utiles aux
industriels pour privilégier une méthode de netggypar rapport a une autre par exemple.

D’autres inconvénients peuvent aussi étre formglésnt a la structure du capteur
décrit dans le brevet INRA :

* en raison de l'inertie thermique du systéme lesptehe réponse peuvent se réveéler
trop longs pour certaines applications ou induimedéphasage entre les mesures des
températures du fluide et pariétale.

« Par ailleurs, avec ce systeme il est difficile é¢edter les premiéres phases de début
de formation d’un dép6t d’encrassement (limitesléiection et de quantification).

» Enfin, pour le suivi d’encrassement générant dadairésistances thermiques, il serait
souhaitable d’accroitre la sensibilité et la priécisies mesures.

En considérant cela, il serait intéressant de pioudesposer d'un capteur de
détermination de I'encrassement d'un réacteur decegtion simplifice et dont les

performances métrologiques sont accrues.
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1.4 Enjeux du travail

1.4.1 Dispositif microsysteme

Les intéréts économiques et techniques nous amaaamnellement vers une solution
microsysteme pour répondre a notre problématiqoeeftet, en plus de présenter un co(lt trés
faible et une possibilité de production de masses, dapteurs microsystemes ou MEMS
peuvent nous conduire vers une solution de mesuge @es limites de détection, des limites
de quantification et une sensibilité accrues.

Méme si le terme MEMSMicro Electro-Mechanical Systgrdésigne l'intégration (ou
'assemblage) dans un méme dispositif d'un actionrdéun capteur et d'une électronique, on
parle encore de microsystéme quand I'assemblagmm@orte qu’un capteur ou actionneur
associé a une électronique. La différence entrecamposant micro-€lectronique et un
composant microsysteme réside dans le fait queeceiedt ne réalise pas seulement une
fonction électronique mais integre également dé&mutfonctions de natures différentes :
mécanique, thermique, optique, chimique ou encimehbmique.

Dans ce travail, nous avons cherché et proposé sotetion microsysteme.
L’introduction de tels dispositifs dans les indiedrde procédés doit permettre d’accéder en
ligne et en temps réel a des informations nombeegseertinentes, et pour ce qui nous
concerne, I'état d’encrassement d’'un équipemedgsaéchelles jusqu’ici inaccessibles et de
rétroagir dés que cela s’avérera nécessaire.

Le transfert technologique du capteur FS vers tnuetsre microsysteme doit viser 4
objectifs majeurs :

* La diminution des prix de revient industriels,
» la fabrication collective et en grande quantitépdoduit,
* I'amélioration des performances du capteur,

» la constitution en réseaux de capteurs.
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1.4.2 Cahier des charges

Nous allons définir le cahier des charges du capteu

Le capteur est un microsysteme permettant la mesarégne et en continu des
phénomenes d’encrassement dans les procédés iaeldustt permettra de donner une
information sur I'épaissews et/ou les propriétés thermiques du dépadt, C,. Nous espérons
une résolution en température telle que nous posriaetecter les premieres phases de
formation des dépbts et avoir une information &pdisseur proche du micrometre (Tableau
11). Le capteur, par ses dimensions réduites, aogainertie thermique trés faible, ce qui
aura pour effet de diminuer le temps de réponseagmort a la version actuelle FS. Cette
réduction de taille induit des coefficients de cection locaux plus élevés ce qui permet de
travailler avec des densités de flux imposées physortantes sans induire de surchauffe
pariétale dommageable en conditions propres.

Les conditions d'écoulement au sein du procédé eeséntielles ; si elles sont
turbulentes alors elles correspondent aux conditioominales de travail du capteur. En
revanche, si elles sont laminaires, la densitduwedissipée devra étre ajustée pour limiter la
surchauffe pariétale.

Ainsi, a partir des caractéristiques métrologiqdes températures, du contréle de la
densité de flux et de conditions d'écoulement fabl@s au sein du procédé, une gamme de
mesure d'encrassement peut étre définie en coasidén encrassement biologique isotrope
de type biofilm § = 0,6 W/(m.K)). Le Tableau 11 synthétise les perniances métrologiques
existantes pour la version FS et souhaitées pairdature MEMS.

Performances métrologiques FS Micro-capteur
Dimension de la zone active [mmZ] 100 1
Densité de flux imposée [W/m?] < 2000 < 10000
Métrologie thermique Précision =+ 0,2°C| Précision =+ 0,05°C
Limites de détection :
- Température [°C] +04 +0,1
- Reésistance thermique surfacique [K.m2/W] 2,5.10 1,5.10°
- Epaisseur (biofilm) [um] 150 5
Limites de quantification :
- Minimale [um] 300 20
- Maximale [um] 3000 1
Régime d’écoulement Turbulent Turbulent

Tableau 11 : Cahier des charges pour le microsystentomparaison de performances avec
le capteur FS
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Les domaines d'utilisation des capteurs conduigegtablir un cahier des charges
opérationnel.

Nous visons des applications du capteur dans tesits d’eau de refroidissement et
les industries agroalimentaires. En fixant une térd’utilisation en température a 150°C,
nous pouvons répondre a la trés grande partie @eartties dans les deux secteurs identifiés
précédemment ainsi qu’a une partie concernanhtiissiries de la chimie et de la pétrochimie
pour lesquelles les contraintes thermiques peus#et au-dela de 250°C. En fixant une
contrainte de tenue en pression a 10 bars, nodsnsde la méme maniere pouvoir satisfaire
les criteres de résistance des deux premiers sectéses. Enfin, il faudra prendre en
considération les contraintes chimiques que sukireapteur a l'interface avec le fluide :
produits biocides, oxydants, caustiques et acliiesi, les contraintes de pH sont fixées entre
1etl3.

Le capteur aura une géométrie plane (du coté ddeflet devra étre intégré dans un
conditionnement adapté aux conditions d’utilisatiba pilotage sera fait par un programme
qui gére a la fois I'alimentation de I'élément cffant et le contréle des températufiget T,

par les deux capteurs intégrés dans le microsysteme

Le fonctionnement de la structure microsystemdeestéme que celui du capteur FS.
Il pourra fonctionner indifféremment en régime tha&ue permanent ou périodique établi.
L’utilisation méme d’un micro-capteur va permeitteediminuer les temps de réponse et donc

de travailler a des fréquences plus importantaggme thermique périodique.

Pour conclure ce chapitre, nous dirons donc queclaEssement est un des facteurs
limitant les performances des procédés industrigéés.mesure a fait I'objet de nombreux
travaux que nous avons inventoriés et analysés.

La mesure par voie thermique est une option prappsé I'INRA et développée par
Neosens sous la forme d’'un capteur réalisé paasesmblages de composants. Nous allons
reprendre ce principe de fonctionnement et, a rpdti cahier des charges, concevoir et
réaliser une version microsysteme mono-puce pauelie nous attendons des plus grandes
précisions de mesure et des codts de productiantsépermettant une systématisation des
mesures.

Nous décrirons, dans le chapitre suivant, les étdpeconception, de simulation et de

dimensionnement du micro-capteur d’encrassement.
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- Chapitre 2 : Conception du micro-capteur -

Notre objectif vise a concevoir et développer emmelogies microsystémes un micro-
capteur d’encrassement afin :
» datteindre de nouvelles performances meétrologigeesouvrir d’autres champs
applicatifs dans la limite des contraintes défimlaas le cahier des charges,
» de réaliser une structure intégrée pouvant receNairtres fonctionnalités,
» d’accéder a une version de capteur intégrable @wigra étre constituée en réseaux de

capteurs communicants et en réseaux de surveillance

Pour la conception d’un produit et d’'un microsysteem particulier, nous avons suivi
une démarche bien définie. Sur la base du cahgechiirges défini dans le chapitre précédent,
nous devons franchir les étapes suivantes :

* Estimer la faisabilité. Pour cela, nous imaginer@pses une revue de |'état de I'art,
une structure pour le produit qui réponde aux exige du cahier des charges. Des
modeles de base seront mis en place pour réponidrejestion de la faisabilité du
point de vue des performances et de la fabricatiocapteur,

 Modéliser finement le micro-capteur. Les modeélesuvpat étre logiques
(décomposition en fonctions élémentaires, architecdes fonctions élémentaires,
vérification logique, etc.) et physiques. Dans @otas, nous nous intéresserons
uniquement a la structure du dispositif dans leddappréhender les comportements
thermique et mécanique de la structure microsys{pnatotype virtuel),

» Choisir les technologies appropriées. C’est a ceem la que sont faits les choix sur
les matériaux et les composants a utiliser potabacation. Le prototype virtuel peut
étre réajusté pour tenir compte des réalités tdofiues puis étre optimisé. Lorsque
les fonctionnalités sont acquises et mises enai@t les technologies disponibles, les
étapes de fabrication peuvent débuter.

C’est cette démarche que nous allons suivre daokayatre.
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2.1 Etat de Part

Nous voulons concevoir un microsysteme reposantisysrincipe thermique pour la
mesure de I'encrassement en utilisant les techiedale la microélectronique. Nous avons le
choix de travailler a puissance constante ou adéeatgre constante [89] comme détaillé dans
la Figure 11. Ce sont des modes de fonctionnenmmamment utilisés pour les capteurs de
débit. A puissance constante, est mesurée une wtiorinde la température de chauffe ou une
diminution de surchauffe (par rapport a une réféegravec I'augmentation du débit tandis
gu’'a température constante, c’est 'augmentatiotadauissance nécessaire ou la diminution

également de la surchauffe que I'on peut mesurer.

‘ OPFERATION MODES OF THE THERMAL FLOW SENSOR

L HEATERCONTROLS |
I ‘sonstant heating power Fﬂnsum: heater tempuatum]
EVALUATION \

Y
l beater temperature termperatire differénios heating power temperatuce difference

T A P

| {j
"'-‘.

Q —> 4> a—> Q—>

Figure 11 : Modes de fonctionnement pour un capteermique [89]

D’autres capteurs microsystemes, et en particuésrcapteurs de debit, travaillent sur
le principe du temps de vol {kne of flight»), principe pour lequel on mesure le temps que
met la propagation de chaleur entre un émettewmetapteur. Un apercu des différentes
techniques utilisées pour les mesures de débig dasotre réflexion, est représenté avec le
Tableau 12. On note que la littérature montre éngilisation de ces technologies pour les

travaux effectués apres 1997.
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First author Year Circuit use Operating mode Integrated
Component Microchannel  Gas/liquid

Johnson [§] 1987 Wheatstone Constant temperature 3 Resistors N G
Tai [9) 1987 — Constant current Doped R N G
Sienberg [10] 19858 - - Diodes N L
Bouwstra [11] 1990 Wheatstone = Resistors N G
QOudheusden [12] 1990 - Constant temperature 4 Thermopiles N G
Esashi [13] 1990 Wheatstone Constant current 3 Resistors Y G
Moser [14] 1991 Wheatstone Constant power Thermopile N G
Brandebjerg [15] 1991 Phase-shift determinant Time-of-flight 3 Diodes Y L
Yang [16] 1992 Computer Time-of-flight 3 Diodes Y G
Moser [17] 1992 Wheatstone Constant power 3 Resistors N G
Yoon [5] 1992 Wheatstone Constant temperature 3 Resistors N G
Lammerink [18] 1993 Wheatstone Constant power/temperature 3 Resistors Y G/L
Gass [19] 1993 Wheatstone Drag force Resistor Y L
Shoji [20] 1994 Wheatstone Time-of-flight Resistor array N G
Kohl [21] 1994 Commercial A/D Constani power 3 Ge resistance Y G/L
Kuijk [22] 1905 Artificial neural network (ANN) Time-of-flight Resistor array Y G
Kersjes [1] 1995 Wheatstone Constant power 2 Diodes N L
Nguyen [23] 1995 Computer Constant power/temperature  Resistor array Y G/L
Lin [24] 1996 Voltage divider Constant power Diclectric N G
Neda [25] 1996 - All modes Doped & N G
Srinivasan [26] 1997 - Constant power 3 Pt Resistors Y G
Castaner [4] 1997 I—a4 AD Constant current 4 Diodes N L
Richter [6] 1997 Amplitude measurement Pulsed power 3 Resistors Y L
Mayer [2] 1997 AD converter Constant power 2 Thermopiles N G

Tableau 12 : Techniques thermiques d’analyse dwdd [90]

La recherche d’'une solution pour le contrdle d’lux fthermique et l'isolation de la

mesure de température du fluide par rapport antiété chauffant s’est effectuée en regard
avec la bibliographie. De nombreux types de miapteurs sont dédiés a I'étude des biofilms
[91]. Ce sont le plus souvent des microélectrodesdes microsystemes a base de fibres
optiques. lls donnent une information locale sactivité chimique et microbienne au sein du
biofilm ou sur sa structure mais n’utilisent paspimcipes thermiques, leur objectif n’étant
pas de donner une mesure de I'épaisseur du dépfaurl’hui, nous n'avons trouvé qu’un
exemple de capteur microsysteme dédié a la meseiréedcrassement [92]. Il differe
cependant de ce que nous voulons réaliser par raatuse générale et son mode de
fonctionnement : la publication montre l'utilisatiode deux puces (élément chauffant et
capteur de température de type diode pour chaqee) pm aval et en amont de I'écoulement.
L’analyse des réponses en température permet delealne épaisseur d’encrassement en
s’affranchissant de la vitesse du fluide. Le captfeactionne a température imposée. En
outre, ses performances ne sont illustrées pamadsultat dans la littérature et aucune suite
n'a été donnée a ces travaux datés de 1988. Nawss alonc cherché des solutions pour
réaliser une isolation thermique dans des strustunen dédiees a la mesure de
I'encrassement. Nous nous intéressons alors pafesipent aux capteurs thermiques destinés
au contréle des écoulements (mesure de débit, etc.)
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Nous avons généralement deux possibilités pouisegaine isolation thermique. Elle
peut étre obtenue par la structure physique duosysteme [93] ou bien par les matériaux
utilisés qui présentent généralement une condtetikermique faible. Le plus souvent, c’est
la combinaison de ces deux parametres qui perrattedtidre I'objectif.

D’'un point de vue structurel, le micro-usinage dlicism permet d’isoler des
éléments (éléments chauffants, capteurs de temipérate pression, etc.) en supprimant une
partie du matériau silicium, bon conducteur themrig. = 150 W/(m.K)), par les techniques
classiques de gravure seche ou humide. Le faitlalen de la matiere permet aussi de
diminuer l'inertie du capteur et donc son tempséafmonse lorsqu’il s'agit de chauffer ou de
mesurer une variation de température par exempgie.structures permettant de réaliser une
isolation thermique par micro-usinage sont au nenta trois. Les différentes variantes sont

représentées sur la Figure 12.

conliever

beom
Nnmlisnlmion cavil}/

Substrate (Si)

Figure 12 : Possibilités de micro-usinage pourdiagtion thermique dans le silicium [94, 95]

La plus courante est la membrane suspendue, gémaal libérée de la structure
silicium. Elle est constituée de matériaux dontdaductivité thermique est jusqu’a plus de
100 fois inférieure a celle du silicium. Le plusugent, elle est fabriquée a base d’oxyde de
silicium [96], de nitrure de silicium [80, 97] owedoolymeres, de bonne tenue thermique,
comme le parylene [98] ou le polyimide [99]. Cetslas €léments chauffants que I'on place

sur la membrane isolante [89, 100-102] ou les captde température [100, 103]. On note
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gue la membrane, dont la masse est faible, perendindinuer I'inertie du capteur. Citons en
particulier le cas de la membrane réalisée au LAASRS qui est constituée d’une bicouche
d'oxyde et de nitrure de silicium [104]. On parlasai de pont en matiére d’isolation
thermique structurelle [94]. Par exemple, des paetsnitrure de silicium peuvent servir de
support a des capteurs de température [105].

Les deux autres possibilités structurelles soméddisation de cavités sous I'élément
chauffant [95] ou de micro-leviers [106]. Les casitsont le résultat de la gravure humide du
silicium sous un oxyde de silicium. L’espace laigaéant est rempli d’air assurant une bonne
isolation thermique.

Une technique alternative est I'amincissement dstracture silicium et I'ajout d’'un
isolant thermique en lieu et place du matériau g{a07]. De méme, I'espace laissé libre par
le micro-usinage, peut soit étre laissé tel queg&cade l'air, ou rempli avec un matériau
isolant comme I'oxyde de silicium [100] ou le paiyde [92, 108].

Sur des structures pour lesquelles on n’a pas re@umicro-usinage, il est possible
de réaliser l'isolation thermique en implantantdesnposants sur un film de polyimide [109]
ou sur une structure de silicium mésoporeux [11D]1].1Ce dernier, réalisé avec les
technologies de la microélectronique présente onductivité thermique 100 fois plus faible
gue celle du silicium, conductivité qui peut encétee réduite si la structure est oxydée

volontairement [112].
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2.2 Les propositions structurelles

Le capteur que nous voulons fabriquer reposerdestanctionnement décrit dans le
brevet de I'INRA [60], & savoir a densité de flurgosée. De plus, il contient les mémes
éléments de base que le capteur FS, a savoirléorest chauffant et deux capteurs pour les
mesures des températures de pgaet du fluideT,. Les contraintes que nous nous imposons
sont :

e La réalisation d'un capteur monolithique pour demehsions réduites et une
intégration facilitée,

» La génération d’un flux thermique, par effet Jollemogéene et contrélé dirigé vers le
liquide en écoulement (direction normale a la stgfd’échange),

* Une isolation thermique entre les deux capteurs giie les mesures de température
soient indépendantes I'une de l'autre. La mesuriedgérature de peau est localisée

au centre du flux thermique génére.

Apres examen de I'état de l'art, il s’avére quetdahnique du micro-usinage nous
parait étre une bonne solution pour mesurer indigrament les températurés et T,,. Elle
présente I'avantage d’'étre disponible au LAAS ket @lété utilisée dans de nombreux travaux.
En outre, il ne faut pas perdre de vue deux élémergortants :

» Assurer un contréle homogeéne et directionnel du ¥ers le fluide. Nous avons donc
pensé a nous servir du matériau silicium comme wctedr thermique et guide de
chaleur de la source chaude vers le fluide.

e Fabriquer une interface entre le capteur et le géclLe capteur, si nous ne nous
soucions pas ici de I'étape gackaging a vocation a étre en contact avec le fluide
puisque le dépbt qu'il doit mesurer va croitre clieenent sur sa surface. Nous avons
donc imaginé gu’'une membrane puisse servir de raatéfinterface avec la matrice
fluidique, d’isolant thermique entre les deux capsede température et de support a la

structure monolithique du capteur.

Des lors, en tenant compte de ces différentes @érations, nous avons imaginé
plusieurs structures pour la réalisation du mia@pteur d’encrassement.
Les différentes propositions ont le point commuutiiser une structure pour laquelle

le silicium sera micro-usiné. Cela doit nous petreede contrdler la conduction de la chaleur
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a partir d'un élément chauffant dans des directmalégiées. Nous nous attacherons donc
particulierement a favoriser le passage du fluxntiigue vers le milieu de mesure et a le
rendre quasi-inexistant dans les autres directiferse opposée au fluide ou vers le capteur de
température du fluide. En privilégiant une fabrigatsur puce unique, nous avons imaginé
trois solutions : une structure « verticale » ebdstructures « horizontales ».

Ces différentes structures sont représentées §iguae 13 en coupe et vues de dessus
a I'exception de la structure (1). Celle-ci n'espmrésentée qu’en coupe pour des raisons de
clarté. Notons aussi que pour les deux premierastates, la partie entre I'élément chauffant

et la mesurd@,, n’est pas obligatoirement micro-usinée et est deprésentée en pointillés.

Elément [ |Vue en
chauffant | Coupe
[ Fluide > ®
5
_ 58 g
== Capteur =
3
uE) g de mesure 2 'q_) %/ue de
Capteur £ %’ 8 de T, = [a} essus
=} (3}
de mesure S %
de T, b 8
€
=
=)
- - (2)
Elément Eiuide
chauffant
. Elément __Vue en
Tw chauffant |Coupe
Capteur de mesure
DeT,
o
Capteur 2
de mesure g -
deT, o'y | Luede
& s A dessus
Elément 4
chauffant a
©
O
€
=
k=)
1) £ - 3
Structure verticale (vue en coupg) Structures botedes

Figure 13 : Représentation schématique des solsitamvisagées pour le micro-capteur
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Le premier concept envisagé, le concept (1) esiceér dans ce cas on travaille avec
la tranche d’un substrat de silicium. L'élémentudifent est placé sur la partie centrale de la
puce, I'élément de mesure de la température de getgplacé dans la partie haute, en contact
direct ou indirect avec le fluide, et I'élément mesure de la température du fluide est placé
dans la partie basse du dispositif. Le micro-usendg silicium entre la partie centrale et celle
du haut permet de contréler le flux de chaleumgdiners le fluide tandis que le micro-usinage
entre la partie centrale et la partie basse pededimiter les dissipations thermiques vers
I'arriere et donc de limiter I'influence de la clifauvers la mesure de la température du fluide.
Par contre, on veillera a créer un contact (phiesrique) entre la partie basse et un support
en contact avec le fluide pour s’assurer de me3yrer

Sur le concept (2), I'élément chauffant est placéna extrémité de la structure,
'élément de mesure de la température du fluidetéti@ué a 'opposé. Sur la partie centrale,
est placé I'élément de mesure de la températurgpedri. De la méme maniere que
préecédemment, le micro-usinage du silicium entrpdeie centrale et I'élément de chauffe
permet de contrler le flux de chaleur se dissigantte les deux parties. Le micro-usinage
entre la partie centrale et la partie mesurégdgermet de limiter I'influence de la chauffe.

Enfin, sur le concept (3), nous présentons la demaiversion horizontale envisagée.
La principale différence avec les deux précédeeassids est que la mesure de la température
de paroiT,, se fait au niveau de la zone de chauffe. La chastigénérée au niveau de la
partie centrale par un élément chauffant. Un aéiiéenent permet de relever la dérive de la
température dans cette zone due a l'augmentatidrépigisseur de dép6t. La mesure de la
température du fluid&, se fait sur une partie périphérique isolée thenergent de la partie
centrale par micro-usinage du silicium. Les deuri@s sont maintenues solidaires par une
membrane isolante par exemple.

Sur la Figure 14, nous représentons de facon tiédnsatique les trois dispositifs
envisagés. Sont seulement représentées les résistdrermiques formeées par la structure en

silicium et les températures connues ou mesurées.
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Figure 14 : Vue modélisaes différeres structurepar les résistances thermiques er
éléments

Pour chaque structure, la connaissance de la géerdétla puce (forme, dimensic
et des matériaux utilisés permet (quantifier la résistance thermique générée
'encrassement a la surface du capteur a partiddes mesures thermiques. L’argumition
technologique et les propriétés fonctionnelles eediées nous permettent de nous orie

vers le choix d’'une structure en particuli
2.3 Choix de la structure et de I’isolation thermique

La structure (1) est originale mais utiliser substratdans sa tranche semble diffic
en pratique. Aussi, si le flux thermique est fagérdans la direction du fluide, les pel
peuvent étre importantes vers l'arriére puisqusilieium est un bon conducteur thermiq
Le microusinage permet de fabricr des « bras en silicium trés minces, augmentant d
le méme temps la fragilité de la structure, masolation ne s’appuie sur aucun isol
thermique et il semble difficile d’isoler la mesutle température du fluide par rappol

I'élément chauffah Il est aussi nécessaire de disposer d'un phismtique entre cet
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mesure et le fluide, ce qui n’est pas évident Aseraen pratique. Enfin, les pertes latérales a

travers le silicium peuvent étre importantes.

Nous pouvons formuler les mémes critiques pourtdactire (2). Ici, ce sont les

« bras » en silicium qui peuvent nous laisser @tifst quant a la tenue mécanique d’'un tel

dispositif. De plus, comme précédemment, ces «hraseme s'ils permettent de controler

avec plus ou moins d’efficacité le flux thermiquéngré, sont constitués de silicium ce qui

n'est pas pour défavoriser la conduction thermidjuee partie vers l'autre.

Notre choix s’est donc porté sur la structure @)rdes raisons suivantes :

L’isolation thermique se fait par micro-usinage gilicium mais la gravure n’est

pas traversante comme pour les deux autres prapwsitEt, en ce sens, la
structure semble plus robuste.

Le flux thermique est conduit via la structure csilm de la partie centrale

directement vers le fluide.

Le capteur de température de peau mesure la temperdu bloc central en

silicium et est donc directement soumis a I'actiorflux thermique.

Les pertes latérales de chaleur autour de la pegtigrale sont réduites a leur
minimum puisque tout autour de celle-ci, on trouwe isolant thermique, par

exemple de l'air.

La partie périphérique, en silicium, est solidaitle la partie centrale via une
membrane qui de par sa composition et sa tresefaphisseur permettent de
limiter le transfert de chaleur d’'une partie véasiire.

La surface de la partie périphérique, plus impaet@iue celle de la partie centrale,

permet de mesurer la température du fluide.

Le principe de fonctionnement est le méme queafgeur FS [113]. Une puissance

connue et constante est injectée au niveau den@xé chauffant et en mesurant la dérive de

la température de peau par rapport a la tempérdtufieiide, on obtient une information sur

la résistance thermique d’encrassement voire saissgur, en continu (Figure 15).
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Figure 15 : Vue en coupe du micro-capteur

Ainsi, la mesure de la température de paroi sesie&y:

Ty =Ty +PxRy (Equation 67)

Ou R; etR; sont les résistances thermiques, en K/W, du dépde la structure du capteur
entre I'élément chauffant et le fluide,Rtla puissance dissipée dans I'élément chauffant. S
on néglige les effets de bord ainsi que la réstet®, on déduit une valeur pour I'épaisseur

d’encrassement :

AT xSx A
e=— —
P

(Equation 68)
Ou e, Set 1 sont I'épaisseur du dépdbt (m), la surface trawepar la puissance dissipBe

(m?2) et la conductivité thermique (W/(m.K)).

La membrane que nous nous proposons d’utilisecadlt qui a été mise au point au
LAAS [104, 114]. Il s’agit d’'une bicouche d’oxyde dilicium et de nitrure de silicium non
stcechiométrique dont les épaisseurs sont respewivtede 0,8 um et 0,6 um. Elle présente
un caractére d'isolant électrique et d’isolant mhigue, les conductivités thermiques de
'oxyde de silicium et du nitrure de silicium étargspectivement de 1,4 W/(m.K) et 17
W/(m.K). La membrane a été concue et réalisée ¢lenfa ne présenter qu’un faible niveau

de contraintes résiduelles et a pouvoir ainsiléiégée sur de grandes surfaces.
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Il nous reste a déterminer d’un point de vue stmgttla largeur de I'espace laissé libre
par micro-usinage du silicium entre la partie caletret la partie périphérique. Nous
appellerons cet espace lgap». Les simulations numériques vont nous permetrehoisir
cette largeur en fonction des contraintes mécasigti¢hermiques définies au préalable dans

le cahier des charges.
2.4 Simulation numérique

La conception d’'un capteur nécessite la maitrisealebreux paramétres physiques.
La présence d'un actuateur, I'élément chauffantdestcapteurs de température implique
I'étude des interactions meécaniques et thermighNess ne nous sommes pas intéressés aux
aspects électriques.

L'utilisation d’'une membrane et la largeur diap vont avoir un impact sur la
robustesse du micro-capteur et sur les transfeetsniques. Les probléemes mécaniques que
'on peut rencontrer sont liés aux contraintes rtfeelastiques qui apparaissent pendant la
fabrication de la membrane. Aucun logiciel de sitioh ne permet de calculer efficacement
ces contraintes compte tenu du nombre importanpatameétres mis en jeu lors de la
réalisation. Nous allons nous attacher a montrer tdadances afin de répondre a deux
guestions :

* Quelle doit étre la largeur dyap ?
 Dans quelle mesure le remplissage de I'espaceélaiasant par le micro-usinage
influence les contraintes mécaniques et les gréslsatempérature ?
Nous garderons a I'esprit que seule I'expérimenatiermettra de répondre aux questions de

tenue mécanique.
2.4.1 Simulation numérique par éléments finis
» Généralités :

La simulation par éléments finis permet de ramén@robleme d’un milieu continu a
un ensemble de problemes discrets contenant unredimbd’inconnues. Ainsi, la résolution
des équations de propagation d'énergie permetldaleales grandeurs physiques pour tous
les points d'une structure donnée. L’obtention @s @oints de calcul est réalisée en
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discrétisant un volume ou une surface par un ngail(&igure 16). Les sous-éléments issus du
maillage sont les éléments finis. La solution fenast interpolée a partir des solutions
obtenues pour chaque nceud du réseau maillé. Omgoetelus le maillage est fin, plus les
solutions sont précises. Le probléme est alorsimépsous forme matricielle et est résolu par
triangularisation des matrices.

Dans notre cas, nous avons travaillé avec COMSOltiphysics ™ (version 3.5a).

Figure 16 : Maillage de la structure simulée

> Structure :

La structure que nous voulons étudier est un gaégipéde de 3,5 mm de cbté. Son
épaisseur en silicium est de 400 um. La membraneoesposée d’'une bicouche d’oxyde et
de nitrure de silicium dont les épaisseurs respestsont de 0,8 um et 0,6 um et dont les
propriétés thermiques sont connues, notammentidumtivité thermique : 1,4 W/(m.K) et 17
W/(m.K) respectivement [114]. Nous définissons ldegeurs degap de 25, 50, 100, 200 ou
500 um. La géométrie compléete peut étre réduiteeastructure élémentaire correspondant au
guart de la structure réelle (conditions de syragtri

Aprés I'étude de sensibilité des résultats au a@d@) un maillage optimal a pu étre
obtenu. Celui-ci, composé de parallélépipedes, centp6635 éléments pour 175227 degrés
de liberté. Nous avons pris soin de raffiner leliagé dans les zones critiques, c'est-a-dire
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dans la membrane et aux environs de celle-ci azstdti que doivent étre évaluées avec

précision les contraintes mécaniques ainsi qugrkdients de température.

» Conditions aux limites et de simulation :

Nous avons négligé les déperditions thermiquesrdig® et vers larriere. Les
conditions aux limites, suivant le type de simaafimécanique ou thermique, sont résumées

dans leTableau 13

. . .\ Faces latérales de Faces formant le
Simulation Face arriere Face avant
7 la puce gap
Apercu B | Ty | S | =
o . Libre . . .
Mécanique Fixe : Libre / Symétrie Libre
Pressiomnp
: Flux convectif
Isolation R . . .
Thermique | Températurd. Températurdy, Isolat[or_ll Isolation _(S| pas
au centre ¢ h = 2000 Symeétrie de remplissage)
W/(mz2.K)

Tableau 13 : Conditions aux limites choisies pag $imulations

Pour les simulations thermiques, on impose, sdada arriere de la partie centrale,
une température de 5°C supérieure a celle du fldiawesi, on fixe la température de ce point
chaud a T= 305K et T = 300K. Fixer une telle différence de températergent a travailler,
dans le cadre de la simulation, avec une densitfudeentrant de 15400 W/m?2 en absence
d’encrassement. On aura ainsi la possibilité desmendre compte de l'influence de la taille
du gap sur lisolation thermique des parties centralpéiphérique. La simulation d'un dépo6t
se fait en ajoutant en surface une couche domgrigsriétés thermiques sont trés proches de
celles de I'eau (modéle biofilm). En particuliea,donductivité thermique est prise égale a 0,6
W/(m.K).

Pour les simulations mécaniques, on applique uessmnp de 10 bars (soit 1 MPa)
sur toute la surface supérieure de la puce.

On verra que I'on a aussi envisagé de remplir Besplaissé libre sous la membrane
entre les parties centrale et périphérique, afireddre plus robuste la structure microsysteme

tout en conservant une bonne isolation thermigweisNavons considéré deux possibilités sur
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des critéres technologiques a savoir le remplissage un oxyde de silicium ou avec une
résine époxy dont la conductivité thermique estatdre de 0,2 W/(m.K). Ces remplissages
devraient permettre de résister aux contraintesameaes définies dans le cahier des charges.
D’autres possibilités peuvent aussi étre envisagéesne I'utilisation du paryléne ou

d’autres résines a base de polymeres.

2.4.2 Résultats des simulations

2.4.2.1 Simulation mécanique

Les simulations de la structure d’'un point de vigzamique nous donnent un ordre de
grandeur des contraintes dites de Von Mises audseimicro-capteur. On peut ainsi savaoir,
en comparant la contrainte de Von Mises a la lirdigstique ou a la limite a la rupture, si la
déformation au sein du capteur et en particulietadmembrane est élastique, plastique ou
conduit a la rupture d’'un des matériaux. Cela mven fait a ramener tout probleme de

déformation complexe a une traction uniaxiale. ¢@straintes de Von Misaessont calculées

comme Suit :
1 2 2 .
0= ﬁ\/(axx - ayy) + (Uyy - azz) + (O-ZZ - axx)z (Equatlon 69)

oxx ,0yy €tazz Sont les contraintes uniaxiales suivant les axgetz.

On voit sur la Figure 17 que les contraintes mal@s#26,3 GPa) se situent aux 4
angles de la partie centrale. Des contraintes muoipsrtantes mais considérables (environ 10
GPa) apparaissent sur les bords de la membrane edenmontre le profil de contraintes en

surface suivant I'axg.
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Figure 17 : Champ (i) et profil (i) de contraintes surface du micro-capteur, parallélement
a X, pour un gap de 200 um rempli d’air et une pr@s de 10 bars (1 MPa)
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Nous avons relevé la contrainte maximale pour iiffeies configurations (Tableau
14) : nous avons fait varier la largeur gap de 25 um a 500 um et considéré un remplissage
avec de l'air, une résine époxy et un oxyde deisiti, qui peut étre déposé par procédé sol-
gel par exemple. La résine choisie est la SU8.tQias résine photosensible tres visqueuse
couramment utilisée en microélectronique. Le maxinie contraintes se situe donc aux 4

coins de la partie centrale, dans la membrane.

Contrainte max [MPa]

gap [um] air Su8 SIO,

25 380 44 3,24
50 1760 | 64,8 3,5
100 7110 | 86,3 3,46
200 | 26300| 87,8 3,34
500 |270000 118 2,8

Tableau 14 : Contrainte maximale dans la membrang pliverses configurations du
capteur. Contraintes inférieures a la limite a lgpture en gras.

Il faut ensuite comparer ces valeurs a la limitélabticité, quand elle existe, ou la
limite a la rupture. Dans le cas de la membrantediigque, les limites d’élasticité et a la
rupture sont égales car les matériaux ne se défbrrpas de facon plastique [115].
Cependant, on trouve beaucoup de valeurs assexedifés pour chacun des matériaux
considérés et il n'existe pas, aujourd’hui, unehude standard qui permette de fournir ces
données [116]. Les variations sont dues aux diftése méthodes utilisées, aux épaisseurs et
formes de matériaux testés, aux contraintes iefi&t intrinseques des matériaux et a leur
composition. On trouve dans la littérature destksiia la rupture pour I'oxyde de silicium et
le nitrure de silicium qui sont respectivement 'dedre de 0,6 - 1,9 GPa et 6,4 - 9,7 GPa. On
donne aussi un ordre de grandeur pour la limit upture d’'une membrane en €Ny :

0,8 a 1,3 GPa. [116, 117]. Si I'on ne tient comgtee des limites basses de ces ordres de
grandeur (600 MPa), on voit qu’il y a rupture darlambrane, a 10 bars, pour gap de 50

pum si l'isolation thermique est assurée par de aiqu’il n’y a plus de probléme, quelle que
soit la taille dugap, si I'on fait un remplissage de I'espace libre s¢au membrane. On note

gue la contrainte est une fonction linéaire derésgion appliquée en surface du capteur.
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2.4.2.2 Simulation thermique

Les simulations thermiques permettent d’abord desteder que le gradient thermique
le plus important est situé dans la partie de lanbrane entre les deux blocs de silicium
(Figure 18). De méme le gradient thermique estfaibde dans le bloc central, induisant une
différence de température inférieure a 0,2°C. N@asivons donc considérer que la
température dans la partie centrale est unifornmaoet, que I'on peut placer notre point de

mesure a une position quelconque.

Sourdary: Tempersture (K] Susdamain marke: von M ses sous [Pa] Oeformatin: Oaplasmen Mz 305

45

" h=2000 W/(m2.K) _ | M.
T=300K e |

0y

T=305K 4

2005

Minc 300,199

()
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Figure 18 : Champ de températures (i) et profilsgii@lement a la surface du capteur,
suivant x (ii), ou verticalement, suivant z (idgns la partie centrale pour un gap de 50um
rempli d’air et différentes épaisseurs d’encrassenge
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On releve ensuite la température dans la partiphpEique et on la compare avec la
température du fluideé,. Cette difféerence de température est nafBe(Tableau 1% Elle est
due au transfert de chaleur depuis I'élément chatff

ATy ATy
Ed%a;:e[ﬁ;gugap [um Remplissagg Ed%a;?)ﬁ:;gu ap[um] air SiO, |[Remplissagg
25
50
0 100 100
200
500
25
50
10 100 200
200
500
25
50
50 100 500
200
500

Tableau 15 : Augmentation de la température dealdi@ périphérique en fonction de la
taille du gap, de I'épaisseur d’encrassement eteduplissage

Quel que soit le remplissage (air, SU8 ou oxydssitieium), nous commettons une
erreur sur la mesure de la température du fluiddteGarreur augmente avec I'épaisseur du
dépdbt et diminue lorsque tap est plus important (Figure 19).

On constate que lisolation thermique est assez gféoace avec un remplissage
d’oxyde de silicium. Quelle que soit la taille dap, il y a au moins un degré d’écart avec la
température du fluide et donc nous ne pourronsnpEgurer correctement cette température
avec un capteur placé sur la partie périphérique.

Pour un remplissage avec la SUS8, lisolation efdtikement bonne (différence de
0,5°C environ) des lors que nous choisissongamde taille supérieur a 200 um et que le
dépdt, engendrant de forts effets de bord, ne deeig pas tres important.

Les résultats pour une puce avecgap de 200 um et un remplissage avec de la SU8
sont relativement proches de ceux obtenus avegapile 50 um rempli d’air. Des tailles de

gap plus importantes rendent l'isolation thermiquespddficace.
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Figure 19 : Erreur commise sur la température dudé en fonction de la résistance
thermique d’encrassement pour différentes largelergap remplis d’air : 25, 50 ou 100 um

2.4.2.3 Choix de la taille du gap

Les simulations nous permettent d’obtenir des ardie grandeur. Nous ne prenons
pas les valeurs calculées comme des référencedllelrs, des erreurs numériques
apparaissent dans les simulations au niveau deséres notamment. Ceci est du au maillage
de la structure qui peut étre encore affiné massiad des erreurs intrinseques au programme
de simulation qui fait des extrapolations de régslsur les frontieres. C’est une des limites de
la méthode des éléments finis. Les résultats ques rdtenons sont la conséquence de
nombreuses hypotheses et approximations comme meligge l'isolation a l'arriere du
capteur ou la non-existence de pertes thermiquesesusurfaces latérales. Pour autant, il
apparait clairement qu’'un remplissage de la straatioit la rendre plus robuste et éviter la
rupture de la membrane du capteur mais au détrirdest performances thermiques en
comparaison avec l'air. C'est donc une possibdit& nous nous devons de tester lors de la
fabrication. Le choix entre un remplissage avetad@U8 ou un oxyde de silicium est évident
pour peu qu’il soit possible technologiquement. pegpriétés thermiques de la résine époxy
sont nettement plus favorables a une isolationntfigre au sein de notre structure et c’est
pourguoi nous nous orientons vers ce choix. Laibsspace libre sous la structure rempli

d’air est une bonne solution pour réaliser uneaismh thermique mais nous avons vu que cela
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pose rapidement des problemes de robustesse :reuptllO0 bars pour des membranes
supérieures a 25 um de large. Nous devons considéssi les aspects technologiques : il
sera difficile de procéder a une gravure de 25 jenladge dans un wafer de silicium dont
'épaisseur est de 400 ou 500 pum. La limite quesnautorisent les moyens dont nous
disposons est de 50 pum. Nous pouvons donc priellégitte largeur pour une isolation avec
de lair : la technologie le permet, I'isolationetimique est relativement bonne pour mesurer
la température du fluide et la structure devraststér a des pressions de 3 ou 4 bars (soit 0,3
ou 0,4 MPa). Pour répondre a des applications légntontraintes mécaniques vont étre plus
importantes, on aura la possibilité de privilegiee structure, remplie d’'une résine époxy et
dont la largeur degap est au moins égale a 200 um pour assurer une hisolaion
thermique.

Toutes ces considérations nous permettent aussitreM®ir les limites de la
simulation et de la structure telle que nous vosilarréaliser :

» Lareésistance a la rupture ne pourra étre détempnécisément que par I'expérience.

» Un packagingadéquat peut éviter la détérioration mécaniquiagrice comme nous
pourrons le voir dans la suite du chapitre.

* |l y aura, avec l'augmentation de I'épaisseur dfassement, I'apparition d’effets de
bords importants. Ceci peut étre mis en relief@mmarant le flux de chaleur échangé
entre la partie centrale et le fluide, donc le flitke au flux total (Figure 20). Avec
laugmentation du dépbt, ces effets de bord se fowissants et ne sont que
partiellement limités par 'augmentation de laleadugap.

* Enfin, nous voyons bien que l'isolation thermique pouvant étre parfaite, il sera
nécessaire d’étalonner le capteur pour connaigreelir faite sur la mesure de la

température du fluide.
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Figure 20 : Flux utile par rapport au flux total podifférentes largeurs de gap et résistances
d’encrassement avec un remplissage d’air (i) oSt (ii)
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2.5 Choix et dimensionnement : du composant discret au

wafer de silicium

2.5.1 Choix du type de composants : ’actuateur et les

capteurs

Nous devons faire le choix du type de composanisglément chauffant et deux
capteurs de température, que nous allons fabrigaemi les possibilités qu’offrent les

technologies microsystémes.
2.5.1.1 Etat de Part

Nous pouvons utiliser des éléments métalliquesplatne est un des éléments les plus
utilisés pour la métrologie thermique et il peukaéttilisé en tant qu’'élément chauffant [97,
102] tout comme un élément de mesure de tempérf@8rel03]. Le seul inconvénient du
platine est sans doute son pn retrouve la méme utilisation potentielle powr ddliages de
chrome et de nickel [118]. Le coefficient de tenapére du nickel est supérieur a celui du
platine mais cet élément présente plusieurs défadts fait de sa faible résistivité, les
résistances sont plus encombrantes. De plus,xyg@®tres facilement par rapport au platine,
c’est pourquoi on limite généralement son utilzata des températures inférieures a 150°C.
Il est enfin possible de réaliser des thermocouptes la mesure de température [80].

L'utilisation d’oxydes métalliques aux propriétésns-conductrices (thermistances)
est aussi envisageable. Elles ont l'inconvénientnd® vieillir et de ne pas avoir une
caractéristique linéaire.

Les semi-conducteurs trouvent aussi une utilisatians la mesure de température.
Ainsi, le carbure de silicium est utilisé [119] mal s’oxyde avec le temps. Les semi-
conducteurs de la colonne IV du tableau de Mengkelaionvenablement dopés, sont aussi
utilisés comme capteurs de température [120]. kmgeium est en est un exemple [105, 118,
121]. Sa caractéristique n’est pas linéaire — egpbelle décroissante — mais il présente un
trés fort coefficient de température de 2%. Ce ssnducteur est tres utilisé dans le domaine
des mesures de température tres précises au-des80sK, du fait de sa grande sensibilité.

Cet élement sensible est difficilement reproduetibt sa résistance varie sous I'action des
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champs magnétiques [120]. Les diodes au siliciunt de tres bons capteurs de température
[92, 100, 101, 122] puisque leur coefficient de pénature est de 2 mV/°C. La variation est
relativement linéaire entre -40°C et 120°C.

Fabriqués a partir du milieu des années 1980, dpsears résistifs de température a
base de silicium ont été de plus en plus utilisés.composants sont directement réalisés sur
le wafer de silicium ou par dép6t de polysiliciu@®] 96, 114, 123], par le procédé Planar. lls
présentent une grande fiabilité, une variation de résistivité quasi-linéaire avec la
température (sur de faibles plages), une grandeodaptibilité et de faibles colts de
fabrication. Les impuretés sont diffusées dansdacke de silicium et la résistance du
composant varie avec sa taille, I'épaisseur deoleclie de diffusion, la concentration et le
type d'impuretés. La variation de résistance soé oi du type :

R(T) = Ry(1 + aAT + BAT?) (Equation 70)

a etf sont les coefficients de température du premiduetecond ordre exprimés en ppm/°C
et ppm/°C2, respectivement. La reésistivitt augmemtec la température a cause de la
diminution de mobilité des porteurs. Les impuraigksées sont le plus souvent le bore [95,
107] et le phosphore, qui sont respectivement dparts de type P et de type N. On note que
ces composants peuvent avoir une reésistivité traadg ce qui permet de réduire leurs
dimensions a I'extréme et d’avoir des capteurs ayae inertie thermique tres faible. En

outre, leur domaine d’utilisation se situe entl@*& et 150°C.

2.5.1.2 Choix d’une technologie pour la fabrication des composants

Pour notre travail, nous nous sommes orientéslagésalisation d’éléments chauffants
et de capteurs de température par implantatiomi@ndu silicium [124]. Ce choix nous parait
justifié par I'éventail des possibilités qu’offrenes résistances en plus des avantages deéja
décrits precédemment. A partir d'une méme géomégieomposant, d’'un méme dessin, il
est possible de choisir une valeur de résistancs dae trés large gamme. De plus, les
coefficients de températures sont élevés et peudatsupérieurs a ceux des résistances

métalliques.
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Dopage de type N Dopage de type P
Concentration Mggﬂtlteeugses Resistivité TCR Mgslrltlfuies Resistivité TCR
- (ce) (b) o1 @ cd ® o1 @
I T i el e VA G e e el
10" 1400
10% 1400 470
10%° 1350 4-5 8000 460 15
10 1250 0,5 > 5000 7000 450 1
10" > 700 0,05-0,1 [{600-100( 5000 350 0,1-0,2 5000( 3000-50p0
108 300 0,03 100-300 0 200 0,03 600-1000 250
10%° 100-150 | 0,05-0,01| 15-40 <2000 <100 0,01 100 700-1570

Tableau 16 : Caratéristiques électro-thermiquesndd@mposant en fonction du type de
dopage et de la concentration en dopants — (a)[1&5][126], (c) [127], (d) [128], (e)
[129], () [130], (g) [131]

Nous remarquons (Tableau 16) que les coefficiemtteshpérature (TCR pothermal
coefficient of resistangesont plus élevés pour les impuretés de type Nuir Péaliser une
résistance, on cherche évidemment a avoir un cosrifide température le plus élevé possible
pour gagner en sensibilité et une mobilité desgoost maximale pour avoir un bon temps de
réponse. Ainsi, on constate qu'a concentrationajeadts fixée, le coefficient de température
est plus important pour un dopage de type N. De endanmobilité des porteurs est plus
importante. Enfin, les contacts ohmiques serontleues sur du silicium de type N car la
résistance de contact est plus faible. C’est paimgous allons choisir un dopage du silicium
au phosphore avec des concentrations en dopaatg dé 16" & 13° cm® soit des doses
d’'implantation de 18 & 13° pour une profondeur de jonction de 1um. Nous espéobtenir
des coefficients de températures de l'ordre de 50PM/°C et avoir de bons contacts

ohmiques sur les zones dopées.
2.5.2 Dimensionnement des résistances et des puces

Une fois la technologie choisie, nous pouvons noaiscentrer sur le dessin des
composants et des puces.

Pour des raisons liées gqackagingutilisé pour les capteurs commercialisés par
'entreprise au début de nos travaux, nous avangélila taille de la puce a un carré de 3,5
mm de coté. De fagon arbitraire, nous fixons alastille de la partie centrale a un carré de 1
mm de c6té. D’un point de vue structurel, seulalgeur dugap sera modifiée d’'un design a

un autre.
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Nous allons chercher a déterminer l'ordre de grandgue doivent avoir nos
différentes résistances. La résistance de chaeffdoit pas induire une surchauffe pariétale
supérieure a 5°C. En effet, nous avons vu quepmlarait étre un moteur a I'encrassement et
pouvait modifier localement les conditions du dég&aur avoir un ordre de grandeur de la
puissance nécessaire a cette surchauffe, nous slestimer quelle résistance thermique va
rencontrer le flux de chaleur vers le fluide. Onsugposer, a travers un exemple, qu’il n'y a
pas de déperditions thermiques vers l'arriere emnéglige les effets de bord. Les seules
résistances thermiques rencontrées sont cellegliclurs, de la membrane et enfin du dépét
(Figure 21).

Ty |
Ty
Rpe,m Rpa,m
+ I
Rpe,d Rpa d
Rpe,Si
5
2 Tw
=

Figure 21 : Résistances thermiques dans le micpieza et schéma équivalent
(pa : parallele, pe : perpendiculaire, m : membrade dépbt)

La résistance thermique pour un parallélépipede ldogection reste constante se
calcule simplement tandis que pour calculer lastéace paralléle dans la membrane pour

laquelle la section varie, on utilise la relatiavante :

1 d .
R=_—In (d—i) (Equation 71)

Ou e est I'épaisseur de la membranedget d; les longueurs du centre au bord de la partie

centrale et du centre au commencement de la pettighérique respectivement.
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Ainsi, si I'on considere un wafer de silicium de05@m d’épaisseur, une membrane

d’oxyde et de nitrure de silicium d’'une épaisserilgh um et ugapde 50 um, on a:

Rpesi = 33K/W
Rpem = 0,6K/W
Rpam = 2104,9K/W

Pour un dépot (biofilm} = 0,6 W/(m.K) de 100 um d’épaisseur, on calcule :

Rpeq = 166,7K/W
Rpaq = 397,1K/W

Dans ce cas, la résistance totale équivalentelsgeaisément et on trouve=111,5
K/W. La puissance a dissiper pour une €lévation dedesture de 5°C est donc de I'ordre de
45 mW. Compte tenu des hypothéses simplificatrigessI'on a pu faire, on peut estimer une

valeur de la résistance de chauffe entre®@®d quelques kiloohms.

En ce qui concerne les résistances de mesure, swusies assez libres dans nos
choix. On veille bien évidemment a ne pas dépdsspace disponible sur la puce. Choisir
des résistances élevées, méme si cela généereehrsiti permet d’enregistrer des variations
de résistance plus importantes avec la températyreut nous permettre de faire des mesures

plus sensibles. C’est pourquoi nous avons chomsialiper tout I'espace disponible.

Les dimensions de la puce et le calcul des résisgathermiques au sein du capteur
permettent aussi d’entrevoir I'apparition des eaffedle bord (Figure 22). En effet,
laugmentation de I'épaisseur d’encrassement vadaoa a la diminution des résistances
thermiques latérales et donc a des fuites de ftug les cotés du capteur. A partir du moment
ou la résistance thermique latérale devient infiéeied la résistance thermique normale, les
effets de bord sont conséquents et aboutisseneaduminution de I'écart de température
mesuré entrd,, et T,. Il semble d’aprés le calcul, pour une puissanssigEe de 10 mW, que
cela apparaisse a partir d'une résistance thermitgmcrassement de 240 K/W (soit une
épaisseur de I'ordre de 150 pum) pourgap de 50 um et de 480 K/W (soit une épaisseur de
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'ordre de 300um) pour ugap de 200 pum. Ici, les deuyaps sont remplis d’air. Ceci est a

vérifier avec I'expérience.
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Figure 22 : Evolution des résistances thermiquessda structure et ddT mesuré pour les
gaps de 50 et 200 um en fonction de I'encrassement

2.5.3 Les masques, les degrés de liberté

Le procédé de fabrication, détaillé dans le chap8r est relativement simple et
comprend 4 niveaux de masque pour les étapes sesvan
* Réalisation des résistances
» Formation des contacts (2 masques)
* Formation duwap

Nous avons reporté sur la Figure 23 ces différeivisaux sur un exemple de dessin de puce
ainsi que les différents dessins envisagés.
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Figure 23 : Niveaux successifs de masque (i) pauéalisation de la puce et différents
dessins envisages (ii). On y distingue les rést&aiviolet), les contacts (vert), le gap (gris)

Le dessin des masques nous permet de choisir :

* La géométrie de la puce : dans notre cas, c’estainé de 3,5 mm de coté.

* La géométrie des résistances. Nous avons décidéedsiner trois résistances

différentes pour chacun des composants: l'actuatdules deux capteurs de

température. Nous avons ainsi acces a plusieuesingatle résistances.

» Lataille dugap. Dans un premier temps, nous choisissons quatreues différentes :
50, 100, 200 et 400 pum.

« Lataille des contacts métalliques : ce sont degsale 150 ou 200 um de coté.

On associe, a chaque fois, un couple de résistateenesureR,, R,) a la résistance de

chauffe R;). Ainsi, avec les 4 largeurs dgp choisies, nous avons 36 dessins de puces

différents (Tableau 17).
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Largeur du gap | Largeur de | Longueur de Largeur de | Longueur de Largeur de | Longueur de
Nom (um) Re(um) | Re(um) Re@ Rwm) | Rwm | RO Rpum | Ro@m) | RPK

C11-5C 50 20C 15C 817 | 247 | 4 50 240( 52,3158 | 2 10C 855( 932|282 |5

C11-100 100 200 150 817 | 247 | 4p 50 2400 52,3,8 12,9 100 8550 932 ] 282 | b1
C11-200 200 200 150 817 | 247 | 4p 50 2400 52,3,8 12,9 100 8550 932 ] 282 | b1
C11-400 400 200 150 817 | 247 | 4p 50 2400 52,3,8 152,9 100 8550 932 | 282 | 5,1
C12-50 50 200 150 817 | 247 | 45 50 1500 32,7 |]9198 200 8450 46 | 139 | 2|5
C12-100 100 200 150 817 | 247 | 45 50 1500 32,79||91,8 200 8450 46 | 139 | 2|5
C12-200 200 200 150 817 | 247 | 4p 50 1500 32,79||91,8 200 8450 46 | 139 | 2|5
C12-400 400 200 150 817 | 247 | 4p 50 1500 32,79||91,8 200 8450 46 | 139 | 2|5
C13-50 50 200 150 817 | 247 | 45 50 1000 21,8 ||6162 200 10250 559 | 16,9 |[3
C13-100 100 200 150 817 | 247 | 4p 50 1000 21,86(|61,2 200 10250 55,9 | 16,9 [|3
C13-200 200 200 150 817 | 247 | 4p 50 1000 21,86]|61,2 200 10250 55,9 | 16,9 [|3
C13-400 400 200 150 817 | 247 | 4p 50 1000 21,86]|61,2 200 10250 55,9 | 16,9 [|3
C21-50 50 150 150 1090 | 330 | 60 50 2400 52,3 § 1529 100 8550 932|282 | b1
C21-100 100 150 150 1090 | 330 | 60 50 2400 52,381 29 100 8550 932|282 | b1
C21-200 200 150 150 1090 | 330 | 60 50 2400 52,381 29 100 8550 932|282 | b1
C21-400 400 150 150 1090 | 330 | 60 50 2400 52,38 1 29 100 8550 932 | 282 | b1
C22-50 50 150 150 1090 | 330 | 60 50 1500 32,7 ||91%8 200 8450 46 | 13,9 | 2|5
C22-100 100 150 150 1090 | 330 | 60 50 1500 32,79(|9L,8 200 8450 46 | 139 | 25
C22-200 200 150 150 1090 | 330 | 60 50 1500 32,79(|9L,8 200 8450 46 | 139 | 2,5
C22-400 400 150 150 1090 | 330 | 60 50 1500 32,9(|9L,8 200 8450 46 | 139 | 2,5
C23-50 50 150 150 1090 | 330 | 60 50 1000 21,8 ||6162 200 10250 559 | 16,9 ||3
C23-100 100 150 150 1090 | 330 | 60 50 1000 21,%]|61,2 200 10250 559 | 16,9 |[3
C23-200 200 150 150 1090 | 330 | 60 50 1000 21,%]|61,2 200 10250 559 | 16,9 |(3
C23-400 400 150 150 1090 | 330 | 60 50 1000 21,%]|61,2 200 10250 559 | 16,9 |[3
C31-50 50 30 150 5450 | 1650 | 300 50 2400 52,3, 12,9 100 8550 932|282 | b1
C31-100 100 30 150 5450 | 1650 | 300 50 2400 52138 | 2,9 100 8550 932|282 | p,1
C31-200 200 30 150 5450 | 1650 | 300 50 2400 52138 | 2,9 100 8550 932|282 |p,1
C31-400 400 30 150 5450 | 1650 | 300 50 2400 5213,8 | 2,9 100 8550 932|282 | pB,1
C32-50 50 30 150 5450 | 1650 | 300 50 1500 32,79(]91,8 200 8450 46 | 139 | 2|5
C32-100 100 30 150 5450 | 1650 | 300 50 1500 329m|| 1,8 200 8450 46 | 139 | 25
C32-200 200 30 150 5450 | 1650 | 300 50 1500 329m|| 1,8 200 8450 46 | 139 | 25
C32-400 400 30 150 5450 | 1650 | 300 50 1500 39| 1,8 200 8450 46 | 139 | 25
C33-50 50 30 150 5450 | 1650 | 300 50 1000 21,%]|61,2 200 10250 55,9 | 16,9 [|3
C33-100 100 30 150 5450 | 1650 | 300 50 1000 216%|| 1,2 200 10250 559 | 16,9 ||3
C33-200 200 30 150 5450 | 1650 | 300 50 1000 216%|| 1,2 200 10250 559 | 16,9 ||3
C33-400 400 30 150 5450 | 1650 | 300 50 1000 216%]| 1,2 200 10250 559 | 16,9 ||3

Tableau 17 : Dimensions de chaque résistance etvaisée associée suivant la
concentration d'impuretés : 10] 10" | 10*° cm?®

Nous avons aussi prévu des cellules de test psutekts mécaniques de tenue en
pression. Ce sont des puces, sans composantdepquelles seul lgapsera gravé.
Comme nous le voyons sur fégure 23 nous avons dessiné les résistances de mesuee de |
température du fluide avec quatre contacts. Nouwmsainsi la possibilité de faire des
mesures 4 pointes sur celle-ci, et donc s’affrangtibruit de la mesure.

Au total, chaque wafer de silicium comporte 388g3uc

Finalement, les degrés de liberté dont nous disopour la fabrication sont :
- Le dessin des résistances : 3 dessins différentsghaque résistance,
- Ladose d’'implantation : 3 doses sélectionnées,
- Lalargeur duwap: 4 tailles possibles,

- La possibilité de remplir Igap.
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2.6 Assemblage et packaging

Le packagingest un aspect tres important. Il peut détermihage sur I'ensemble des
performances du capteur. Nous allons développeasptct en deux parties en détaillant des
solutions a la fois pour le report de notre puaeususupport qui serve d’interface électrique
avec une unité de pilotage et de mesure ainsi’piégration du micro-capteur dans un corps

adapté a un environnement industriel.
2.6.1 Les techniques de report de composant

Une fois la puce fabriquée, il est nécessaire dte fan report des contacts sur un
support qui servira d’interface avec le milieu ex@r. C'est un aspect qu'il faut envisager
pendant I'étape de conception. Les techniques plertrsont diverses [94]. Celles dont nous
disposons sont au nombre de deux (Figure 24) :

* Montage standard avec un collage du composanbsusigpport et report des contacts
avec des fils, pavedgeou ball bonding qui sont ensuite encapsulés dans un matériau
isolant, par exemple une résine,

* Report parflip-chip. Cette technique présente I'avantage de ne pkseutile fil, ce

qui rend I'assemblage plus robuste et plus faciteoater.

Wire bonding Flip chip

cible ~ Epoxy .. Faceactive Underfi
\( p \ Adhésif Face active Lm|¢1t11 Buip

2 options 3 options

*Wedge bonding *Liaison métallurgique
*Ball bonding *Liaison par adhésif
*Mixte

Figure 24 : Techniques de report de puces
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L’assemblage patlip-chip nous semble présenter de nombreux avantages cdanme
facilité du report — qui peut étre collectif — et @ncombrement réduit qui laisse la membrane
libre, disponible pour la mesure. Le report se famades circuits imprimés (PCB) classiques,

rigides.

2.6.2 Intégration de la puce, interfagage avec le fluide

L’intégration des capteurs joue un réle important des parametres tels que la
stabilité temporelle, le temps de réponse et l@alde vie. De plus, le but de l'intégration de
la puce est double. En premier lieu, le systémecqgaotient la puce doit permettre de mettre
celle-ci en contact avec le milieu de mesure. Leeppeut étre en contact direct ou indirect
avec le fluide. Le dép6t se forme alors soit suné&nbrane de la puce et en particulier sur le
nitrure de silicium soit sur un matériau dont landtion est de protéger, mécaniquement,
chimiqguement et électriquement, la puce. Le seajectif est la réalisation d’'une isolation
thermique a l'arriere de la puce pour favorisdara@sfert du flux thermique vers le fluide.
Nous envisageons deux options :

* La puce est en contact direct avec le fluide. Lpbti&e fait alors sur le nitrure de
silicium de la membrane diélectrique,

* La puce est en contact avec le fluide a travemnatériau d’interface. Dans ce cas, le
matériau doit permettre la diffusion du flux de lela vers le fluide mais aussi limiter
les transferts thermiques de la partie centrals {empartie périphérique. On choisit
donc de préférence un matériau conducteur therndguees faible épaisseur.

Si la puce est directement en contact avec le d|uliel dép6t pourra se faire sur le
nitrure de silicium puisque ce matériau est biocatie [132-135]. Si un autre matériau est
utilisé il doit étre autorisé par la réglementateindans le cas des IAA, étre compatible avec

un contact avec les denrées alimentaires [136, 137]

Par ailleurs, le systeme qui permet d’intégrer l&cep ne doit pas altérer les
performances métrologiques, doit lui apporter glagobustesse et doit étre compatible avec
le procédé industriel visé. Plusieurs matériaux memes polymeres sont utilisés dans
lindustrie alimentaire et nous pouvons citer, ewraple : le polyéthylene de téréphtalate

(PET), le polyéthyléne naturel, le polypropylénéunel, le Teflon®, le polyimide, etc.
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La solution que nous allons privilégier est une&gnation dans un systeme en acier
inoxydable (Figure 25). Ce matériau présente I'imgeeavantage d’étre parfaitement connu
et répandu dans le milieu industriel. Il est aussnhpatible pour un usage au contact des
denrées alimentaires pour peu qu’il réponde aiosriteres de rugosité — pour faciliter les

nettoyages — et de composition.

e\ AN

8 mm

= —dio_

(S I A

Inox

Figure 25 : Intégration de la puce dans une pasth acier Inox

Dans ce chapitre, nous avons traité de la cormepti’'un micro-dispositif
monolithique et intégré pour la mesure de I'en@asnt par voie thermique. Toutes les
principales étapes ont été discutées par une nsatiéh générale du concept retenu.

Nous avons ainsi défini une structure pour notreroacapteur d’encrassement. Nous
estimons que celle-ci est faisable, compatible dgsdechnologies dont nous disposons, et
gu’elle peut répondre aux exigences du cahier desges. La structure, le procédé de
fabrication que nous allons détailler dans le dn@psuivant ainsi que le mode de

fonctionnement du micro-capteur d’encrassementainifobjet d’'un dép6t de brevet [138].
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- Chapitre 3 : Réalisation -

Dans ce chapitre, nous allons traiter de tousdpsdais concernant les technologies de
réalisation des micro-capteurs du substrat deisiiau montage de la puce sur un support.
Ces étapes, nombreuses, nécessitent un contréledafivérifier le bon déroulement du
procédé de fabrication. Nous détaillerons donc iacssque nous avons pu controler et
comment nous l'avons fait.

Les travaux ont pour I'essentiel été réalisés damentrale de technologie du LAAS-
CNRS et ont mis en ceuvre des procédés pouvarih@trstrialisés a terme.

La réalisation du micro-capteur et plus particeigent son procédé de fabrication et

d’assemblage a fait I'objet d'une demande de ddpdirevet [138].

3.1 Procédé de fabrication

3.1.1 Le procédé complet

Présenter dans cette premiere partie le procéddlebmie fabrication est essentiel
pour apporter de la clarté aux étapes particuli@uesnous allons détailler dans la suite.

Notre choix de départ s’est porté sur des wafersildgum (D = 4”) dopés avec du
bore avec une concentration dé’n>. Nous avons veillé & utiliser, autant que possiéte
fonction du stock disponible, des plaques dontdiggeur est inférieure a 500 um et plutét de
I'ordre de 400 pum afin de diminuer le facteur denfe et avoir, nous le verrons, une gravure
du silicium la plus homogéne possible.

Une fois les plagues choisies, elles sont nettogeetsoyage piranha classique a partir
d’'une solution d’acide sulfurique (B8O, et d’eau oxygénée ¢8,)). Cette procédure est
destinée a enlever les impuretés et les compogésiques en surface du silicium, en faisant
croitre une fine couche d’'oxyde qui va piéger empuretés, et en I'éliminant. Cette étape
s’effectue de la maniere suivante :

* Trempe des plaques dans le bap$&,(90%)/H0,(10%) pendant 2 minutes,

* Rincage dans I'eau déionisée,

» Attaque chimique des plaques dans le HF(10%) pen8@nsecondes pour
enlever la couche d’oxyde,
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* Ringage dans I'eau déionisée jusqu’a ce que latiésd de I'eau dépasse 11
MQ-cm et séchage sous azote.
Ensuite, vient I'étape de formation de la membr&ike doit s’enchainer avec I'étape
de nettoyage pour éviter la formation d’'un oxyden mtésiré a la surface du silicium. La
membrane, composée d’une bicouche d’oxyde et deraitle silicium est formée en 2 étapes

distinctes. On effectue d’abord une oxydation séfthsilicium dans un four porté a 1150°C :

Si+ Q> SIO,

L’'oxyde obtenu, dans les conditions résumées dafigbleau 18, a une épaisseur de l'ordre
de 800nm. La seconde étape est le dép6t de ndiuglicium par LPCVD llow Pressure
Chemical Vapor DepositignCe matériau offre & la fois une excellente rédsse mécanique
et une bonne résistance chimique vis-a-vis descespéactives typiquement utilisées dans la
technologie silicium.

Afin de procéder a I'implantation ionique des résiges, nous opérons une gravure
chimique réactiveReactive lon Etchifgde la membrane en face avant a travers un premier
niveau de masque. Précisons ici que pour chaqgpe dmphotolithographie, les plagues sont
nettoyées (a lI'acide sulfochromique par exempléshgdratées, recouvertes d’un promoteur
d’adhérence, le HMDS (Hexaméthyldisiloxane), avanduction de résine. Celle-ci est
ensuite insolée a travers un masque puis développégaz utilisé pour la gravure est le,CF
Il réagit avec I'oxyde et le nitrure de silicium.

Des lors, nous pouvons implanter les résistancex d\espece choisie, ici le
phosphore, la dose d'implantation et avec diffé&sgrarametres que nous avons réglé comme
nous le détaillerons dans la suite. Un recuitdditedistribution, suit I'étape d'implantation. Il
est destiné a réorganiser le réseau cristallinilitiusn endommagé par le bombardement
ionique et a placer les ions sur des sites d’détiglectrique. Cette étape est réalisée sous
atmosphere oxydante afin d’encapsuler les résistaatd’éviter par la suite tout phénomeéne
d’exodiffusion. L'épaisseur générée est de 'omieequelques dizaines de nanomeétres.

Sont ensuite réalisées, au travers d’'un deuxiensgjnea des ouvertures dans I'oxyde
nouvellement formé pour donner un acceés aux résistaimplantées. L’attaque chimique est
réalisée par une solution de buffer HF dont lassiéede gravure est de I'ordre de 600 A/min.
L'épaisseur d’oxyde natif que nous avons mesuréistiant de 500 A & 1200 A suivant les
plaques, le temps d’attaque nécessaire est derhin. Z'est le troisieme masque qui permet

de définir les motifs des contacts électriques.Dawtre cas, ils seront réalisés en aluminium,

85



Chapitre 3 Réalisation

en cuivre ou en or. La encore, le métal est reaiint de favoriser l'interpénétration entre
celui-ci est le silicium et avoir un contact ohnmegau niveau de l'interface métal/semi-
conducteur.

Enfin, vient la derniére étape, dont les motifstsmux du quatrieme masque : celle de
la gravure profonde du silicium (DRIE) jusqu’a l&mbrane située en face arriere du wafer.

L’ensemble de ces étapes est résumé dans le TdlBeatapres.

Etapes Caractéristigues associées Schéma

- substrat en silicium (100)
- poli double face

Choix du - 4 pouces

substrat - épaisseur : 400pum
- type P, dopage au bore
(10™ at/cn?)

Nettoyage du | ooy age piranha (2h)

substrat
800nm de Si®(4h)
Oxydation séche : . 5 \
du substrat / g \\

0 60 90 154 214 229 289

Temps [min]

Dépot de nitrure
de silicium non
stcechiomeétrique

- dépdt LPCVD
- 600nm Sil (96min)

- résine positive AZ4562
10pm
- RIE : plasma CF(40W)

Gravure de la
membrane en

face avant .

(masque #1) | | Gravure humide au buffer — o =
HF (30s) = =
- Phosphore

mplantation |~ 3 doses: 18, 10" 10"° cm?

o - Energie : 20 keV

ionique des | Tilt - 7°

esIStances | \ettoyage de la résine : | B H—H =1
plasma Q

Recuit de
distribution sous| 1050°C pendant 120min sous
atmosphére | O,
oxydante

Ouverture des
contacts (masqu
#2)

- résine positive PFI
- buffer HF

D
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T - résine inversible Nlof
Métallisation P
(masque #3) | depat metal

- lift-off
Recuitdes | oo tion du métal R

métallisations

Gravure - résine épaisse AZ4562 15un

profonde - DRIE| - gravure par procédé

(masque #4) | «tripulse»

Tableau 18 : Principales étapes du procédé de &abion du micro-capteur

Nous allons voir et détailler dans la suite quesgégpes qui ont nécessité un travalil

de mise au point plus important car spécifiques r@dlisation de notre puce.

3.1.2 Réalisation de la membrane

La membrane que nous avons choisie de réalisenedbicouche d’oxyde de silicium
et de nitrure de silicium non stcechiométrique destépaisseurs respectives sont 0,8 um et
0,6 um. Le procédé de fabrication est connu durddbwe LAAS puisqu’il avait été mis en
place pour la réalisation de membranes et d’acgors1[104]. La membrane constituée de
deux diélectriques assurera la fonction d’isoldmrinique entre les parties centrale et
périphérique. Les conductivités thermiques de ltxyet du nitrure de silicium sont
respectivement de 1,4 et 17 W/(m.K), celle duisifitde 150 W/(m.K).

En outre, la membrane a été congue et réaliséeafire présenter qu’'un faible niveau
de contraintes résiduelles, ce qui est nécessaireseulement pour permettre la libération de
la membrane autour de la partie centrale mais gussi assurer la robustesse de la structure
microsysteme. En effet, si le capteur est directeérea contact avec le fluide, la membrane
doit répondre a des criteres de tenue mécaniqueatjeas de pression, variations de
température) et de résistance chimique. Il exigtexdtypes de contraintes a prendre en
compte. Les contraintes, dites intrinséques, dép@rdirectement de I'étape de formation des
couches. Des défauts peuvent se créer en raisonvadiegions de la maille cristalline et
peuvent se traduire par une augmentation des catesadans la membrane. En paralléele, les
contraintes thermiques ont une certaine importakties sont le résultat des variations de
température durant I'étape de dép6t ou durant solds autres étapes de la fabrication.
Comme les matériaux ont des coefficients de ditatadifférents, des contraintes de

compression ou de tension apparaissent. La sommeutles les contraintes, appelées les
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contraintes résiduelles, provoque une courbure rabRusur le wafer de silicium. Lors de la
libération de la membrane ou lors de I'applicatites contraintes liées a son utilisation, elle
peut changer de forme et c’est a ce moment la’qneeut observer une rupture.

En ce qui concerne la membrane réalisée au LAA&yUahe d’oxyde de silicium est
réalisée par oxydation thermique et est compresdieenitrure de silicium déposé par
LPCVD est une couche en tension. Des études ontréngue leur association permet d’avoir
une contrainte résiduelle quasi-nulle et infériea'®0 MPa [114]. Les dépbts se font de part

et d’autre de la plaque en silicium.

3.1.3 I’implantation des résistances

Nous avons fait au paragraphe précédent le chamxediechnologie pour la réalisation
des résistances : I'implantation ionique. Cettehmégue permet de modifier les propriétés
électrigues d’'un matériau par l'insertion d’ionsndason volume. Nous avons aussi fait le
choix d'utiliser différentes doses d’'implantatica,savoir 16°, 10 et 13° cm?, afin de
disposer de résistances avec des coefficients mpérature différents et de vérifier les
données bibliographiques. Nous avons utilisé unstsab de silicium pour chaque dose
d’'implantation.

Si nous nous sommes fixés une valeur pour la eégistde chauffe, nous sommes
assez libres pour les capteurs de température. dlars été amenés a faire des simulations
numériques (logiciel ATHENA de la société Silvaa)n de connaitre les parametres, au
nombre de quatre, a choisir pour I'étape d'implaate: I'énergie d'implantation et les choix
concernant le recuit de distribution (températdrege et choix de 'atmospheére gazeuse).

Nous avons décidé, arbitrairement, de réaliser rdsstances dont la profondeur
s’approche de 1lum. La Figure 26 montre qu’une émaeddmplantation de 20 keV est
appropriée pour les différentes doses d’'implantagiour lesquelles on aura des profondeurs
de jonction de 0,88, 1,07 et 1,31 pum.
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Energie (keV
Dose (/lcm? 20 50
13
10 0,8¢ 1
14 -
10 1,07 1,1
15
10 1,31 1,3
? Influence des doses testées sur la profondeur de jonction i
i Concentration [fcm3] en fonction de |1a profondeur [pm]
21
T 113 [emd]
20 © 1el14 e
S 1815 [lem]
19
18 Silicon
= 7
E
)
;g 16
5 15
14
13
12 = Boron (fcmd)
#— Phosphorus (/cm3)
1 1 T T T 1
(i} 05 1 1.5 2
Athena Profondeur [um] december 2008j
Figure 26 : Profils de concentration, apres redistition, pour trois doses d’implantation des

résistances

De la méme maniére, comme le montre I'exemple daedose intermédiaire de

10"cm? (Tableau 19, nous avons choisi un recuit de distribution 80°C pendant 2 h sous

une atmospheére oxydante pour I'encapsulation dagstaéces. Dans ce cas, la profondeur de
jonction est de 1,07 um.

T[°C] 95( 105(
Temps [min] 60 120 60 90 120
Profondeur [um] 0,45 0,5 0,8 0,9 1,07

Tableau 19 : Profondeurs de jonction (um) calculgassimulation, en fonction de la

température et de la durée du recuit, pour une des&d*cm?
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La confrontation des résultats obtenus par la stord avec les données
bibliographiques montre un bon accord (Tableau @@)r les valeurs de résistance carrée
(quotient de la résistivité par la profondeur decion). On donne aussi, a titre d'information

et comme résultat de simulation, I'épaisseur deylle formé pendant le recuit de

distribution.
Profondeur d Er?alsseur Résistancg Résistance
Dose (/cm?). : d'oxyde . .

jonction (um natif (A) carree Q) carrée Q)
10" 0,88 1333 1087 100C
10* 1,07 1358 327 30C
10" 1,31 1671 62

Simulation: Bibliographie

Tableau 20 : Synthése des résultats de simulaie@@keV, recuit a 1050°C pendant 2h) et
comparaison de la résistance carrée avec les danbidiographiques (Tableau 16)

La fabrication du microsysteme et la caractérisaties résistances ont réveélé
limportance de doper plus fortement les résistarae niveau des contacts. En effet, il est
indispensable que le contact métal/semi-conduetiéumne résistance la plus faible possible et
gu’il laisse passer le courant dans les deux $&m&: avoir un contact onmique dans un semi-
conducteur de type N, il faut que le travail detisofl’énergie qu’il faut donner a un électron
pour le faire passer au-dessus du niveau du videnétal soit inférieur a celui du semi-
conducteur.

Les concentrations de porteurs en surface pouldsss croissantes d’'implantation ont
été calculées numériquement et sont égales 4'33.00° et 2.18°cm™. Or, en pratique, on
surdope généralement la région sous le contact aesc concentrations en donneurs
supérieures a 1dcm™. La zone de charge espace entre le semi-condwettéimétal s'affine
et peut étre traversée par les électrons par effatel. Ainsi pour les deux doses les plus
faibles que nous avons utilisées, nous avons fatdeuxiéme implantation au niveau des
contacts avec une dose dékn? et on obtient des concentrations de porteurs dacsude
I'ordre de 2.16°cm®.
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A titre d’exemple, est reportée une photo de réscds implantées dans le silicium

avec les contacts métalliques (Figure 27).

Figure 27 : Résistances implantées R gs® la partie centrale — Dessin du masque et
photographie au microscope optique

3.1.4 Gravure profonde du silicium et libération de la

membrane

L’étape la plus critique de notre fabrication esgtavure profonde du siliciunDRIE,
Deep Reactive lon EtchipgContrairement aux autres étapes, nous ne polpasiseprendre
le procédé si les spécifications ne sont pas réspgcC’est pour cela qu'elle a nécessité le
plus de précaution et d’ajustements. L'objectifoddte étape est l'isolation thermique de la
partie périphérique de la puce par rapport a ltéigpaentrale. Pour ce faire, une gravure est
opérée autour du bloc central afin d’éliminer lkcsim et de traverser le wafer jusqu’a la
membrane qui maintient solidaire la structure catepl

L’étape de gravure est gouvernée par de nombretamedres. Le choix des gaz est
fait en fonction de I'espece a graver. La sélewirapport des vitesses de gravure) entre
matériaux est généralement connue ou estimée gpaéfience. Le procédé, dans notre cas,
doit permettre la réalisation d’'une gravure anmgutjue afin d’avoir des flancs droits autour

dugap.
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La premiére gravure que nous effectuons permetcéder au silicium en supprimant
la bicouche Si@SiNy. Nous utilisons une machine de type ICP (plasmauplage inductif)
avec un procédé dont les parameétres sont repoatEs ld Tableau 21. L'utilisation de gaz
fluorés permet, en réagissant avec I'oxyde ettleir@ de silicium, de former une molécule de

SiF4, produit volatile aspiré par le systeme de pompigka machine.

Gaz | Puissance (RF) du plasma [W] Puissance RF Bias [W] Pression [mTorr]
CF, 500 40 5

Tableau 21 : Conditions opératoires pour la gravdesla bicouche diélectrique SiSiN,

Ensuite vient I'étape de gravure profonde du sifiti Généralement, les procédés de
gravure sont réalisées par procédé Bosch (1994t @he gravure séquentielle utilisant deux
plasmas. Le premier a pour fonction de passiversla$aces, par dép6t d’un composeé
fluorocarboné Cfa la surface du silicium, afin d’obtenir des piofierticaux et éviter de
graver les surfaces verticales. Le second plasmmagbale graver les surfaces horizontales en
silicium.

Le LAAS-CNRS ayant acquis la machine AMS4200 (Adtgatnous avons eu la
possibilité d’utiliser un procédé « tripulse » afi@nt trois étapes successives et répétables :

» Gravure du silicium avec le gaz §F
e Passivation des flancs et du fond de la zone grpaéalépot de £Fg (dépdt d’'une
couche de Téflon),
» Retrait de la couche de Téflon du bas de la zoaeegrpar un plasma d’oxygene.
Une particularité de ce procédé, en termes de qmesiaces, est la grande vitesse de gravure :
15 pm/min contre 2,5 um/min avec le procédé Boss. paramétres que nous avons utilisé

sont reportés dans le Tableau 22.

Gaz | Puissance RF du plasma Puissance LF Bias [W]| Pression [mbatr]
Sk 2800 85 0,08
0O, 2800 85 0,07
C4Fs 2800 85 0,12

Tableau 22 : Conditions opératoires pour la gravprefonde du silicium

92



Chapitre 3 Réalisation

Nous avons d{, pour cette étape, ajuster troisitons dans le flux de fabrication :
» La realisation du masque,
* Le choix de la résine de masquage,

* Les paramétres de la gravure.

Dans un premier temps, nous avons réalisé un mastggae comprenant toutes les
largeurs degap que nous voulions tester : 50, 100, 200 et 400 @ependant, nous nous
sommes apercus lors des tests de gravure qu'll iég@iossible de réaliser une gravure
uniforme, de supprimer le silicium de tous Igaps, différents en taille, sans sur-graver
certaines parties et endommager des dispositifsouls a, par exemple, été impossible de
graver complétement legps de 50 um de large, voire ceux de 100 um pouédasseurs
de plaque supérieures a 500 pum. Nous pouvonsphitsieurs raisons.

La premiere raison, que I'on ne peut corriger,@st la vitesse de gravure est plus
importante au centre du substrat que sur les baftdsst donc important de contrdler avec
minutie les derniers instants de gravure par launeede I'épaisseur gravée sur I'ensemble de
la plaque.

La deuxieme raison est ce que I'on appellRIE lag[139]. Il donne son nom au
phénomene qui se traduit par la gravure plus ragete motifs qui présentent la surface la
plus importante. Dans notre cas donc, ¢egs de 400 um sont gravés beaucoup plus
rapidement que ceux de 50 pum.

Enfin, la derniere raison est TARDEA$pect Ration Dependent Etchjrjg40] : plus
le rapport de forme (AR oWspect Ratipy c'est-a-dire le rapport entre la profondeur de
gravure et la largeur du motif, augmente, moingtlssse de gravure est élevée. Donc si 'AR
augmente, la vitesse de gravure (EREdch Ratg diminue Eigure 2§. Elle est ainsi divisée

par 1,15, par rapport a une vitesse initiale,Arl'est de 10.
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Figure 28 : Vitesse de gravure (ER) en fonctiomrajpport de forme (AR)
Nous avions pour legaps de 50, 100, 200 et 400 pm (Figure 29) et un wade400

pm d’épaisseur des AR de 8, 4, 2, 1 respectiveramtic il y avait des différences de vitesse

de gravure de I'ordre de 15% entre les deux extrema

Figure 29 : Gravure profonde du silicium laissamiparaitre 3 largeurs de gap (100, 200 et
400 um). La membrane est transparente.
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Nous avons donc, par la suite, lancé la fabricaiendeux masques comportant
chacun un motif unique dgap pour la gravure. Suite aux simulations réaliséesis avons
conservé 2 tailles : 50 um ou 200 pum.dap de 50 um pourra étre laissé libre, c’est-a-dire
rempli d’air. Legapde 200 um est destiné aux tests de remplissagatoXjs aussi que nous
allons utiliser des wafers de faible épaisseur,d@lre de 400 pum, pour minimiser les

rapports de forme. Nous avons ainsi pu obtenirgraeure uniforme.

Un autre travail a consisté a choisir une résinetqgensible adaptée a la gravure
profonde. En effet, lors du procédé, une partitadésine est consommee et il faut qu’il y ait
suffisamment d’épaisseur pour pouvoir la mener @ teome. La résine peut aussi voir sa
texture changer et sa finesse réduite au pointletne permet plus d'assurer la protection de
la couche couverte et de faire le masquage du wafer

Dans un premier temps, nous avons utilisé une géShnpley SPR 220 de 18 pm
d’épaisseur qui a entrainé des problemes plgppirg » (apparition de bulles).

Ensuite, nous avons utilisé une résine négative58Z4de 10 pm d’épaisseur. Nous
nous sommes apercus que la quasi-totalité voitetddité de la résine était consommeée lors
des deux gravures successives de la membrane puwsdicddum. Nous avons donc scindé
'étape en deux parties en réalisant d’abord ungueage de 10 um d’épaisseur pour la
gravure de la bicouche en oxyde et nitrure deigihicpuis un second masquage de 10pum
pour la gravure profonde du silicium. Cette méthadenctionné et a été validée.

Par la suite, il a été mis en place un procédé [orgalisation de masquage de 15 um
avec cette méme résine. Nous avons alors pu prnoaé@daleux gravures a la suite en gardant

une épaisseur de résine suffisante.

Enfin, le dernier élément que nous avons ajustéeetdmps de gravure ainsi que le
choix des programmes ou « recettes ». Deux progemnont été utilisés pour la DRIE : un
pour la gravure rapide du silicium, décrit plus thaat un, plus doux, permettant de s’arréter
précisément sur la membrane avec une vitesse dargrplus faible. Les parameétres de ce
second programme sont détaillés dans le Tableale®3résultats et les contrdles de gravure

sont détaillés dans la suite.

Gaz | Puissance RF du plasma Puissance LF Bias [W]| Pression [mbatr]
Sk 1800 60 0,02
CaFs 1800 60 0,045

Tableau 23 : Conditions opératoires du programmerdt sur membrane
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3.1.5 Remplissage du gap

Comme évoqué précédemment, notamment lors des ationd, nous avons la
possibilité de remplir le trou laissé libre paglavure profonde du silicium. Nous avons a ce
stade 2 largeurs dgap: 50 ou 200 um. Les simulations ont mis en éviddadait qu'il était
inutile de faire un remplissage dap le plus petit car la tentative d’isolation therongserait
caduque. Par contre, nous avons aussi constaté ceroplissage est nécessaire pougdp
de 200 pum afin d’assurer une bonne tenue mécaretjuene résistance suffisante aux
contraintes en pression telles que définies daosH&r des charges.

Si pour les simulations, nous avons envisagé umlissage avec une résine SU8 ou
un oxyde de silicium, I'éventail des possibilitésd bien plus large. Nous avons donc cherché
des matériaux qui soient isolants thermiques et puissent étre mis en oceuvre en
microélectronique. Les possibilités que nous pawwiexplorer sont résumées dans le Tableau
24.

Matériau A [W/(m.K)]
Polydiméthylsiloxane (PDMS) 0,15
Polyimide (PI) 0,12 - 0,52
Parylene 0,082 — 0,1256
Polyméthylméthacrylate (PMMA) 0,16 — 0,25
Epoxy (dont SU8) 0,17 -10,3

Tableau 24 : Conductivité thermique des différguatymeres envisagés pour le remplissage

Nous nous sommes limités a des tests avec la répimey SU8. L'objectif d'utiliser
une résine photosensible est de nous permettré&peser celle-ci sur le wafer de silicium
puis, par photolithographie, de ne laisser que dasine présente au niveau dears.
Cependant, la viscosité de la résine a rendu laetamompliquée : la résine péneétre
difficilement dans legap et I'air piégé finit par se libérer pour créer drsdles (Figure 30).
Nous n’avons donc pas pu réaliser un remplissafaipdes cavités laissées vides puisque la
SU8 n’a pas pénétré correctement a l'intérieuredgmces. Nous savons que des résines plus
fluides existent et il sera possible dans des trayaochains de tester d’autres solutions de

remplissage.
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Bulle d’air
dans la

résine

Figure 30 : Phénoméne d’emprisonnement de bulledorremplissage du gap avec la SU8

3.2 Caractérisations

Comme nous I'évoquions précédemment, toutes lgse®tde la fabrication ont été
contrdlées et caractérisées avec les moyens dons misposons au LAAS-CNRS.
L’ensemble de ces étapes de caractérisation sentmées dans le Tableau 25 et vont étre
détaillées par la suite.

Etapes Contréles
- numeérotation
Choix du substrat - mesures : épaisseur, résistivité, contraintes
initiales
Oxydation séche du substrat Mesure d’épaisseullisométrie
Dép6t de nitrure de silicium non | - Mesure d’épaisseur par ellipsométrie
stoeechiométrique - mesure de contraintes

- contrdle optique visuel

Photolithographies - mesure de I'épaisseur de résine

- Mesure de I'épaisseur de marche

Gravure de la membrane ~ e,
- contrble de la mouillabilité du substrat

D

Contréle possible si une zone suffisamment larg

Implantation ionique des résistance ! R
est prévue a cet effet

[°2)

Ouverture des contacts Test de mouillabilité
Métallisation Mesure de I'épaisseur du dépbt
Recuit des métallisations Tests sous pointes
Microscopie confocale
DRIE Microscopie électronique a balayage

Controle visuel

Tableau 25 : Etapes de caractérisation du procéeléatbrication microsysteme
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3.2.1 Etapes de caractérisation du procédé de fabrication

Nous allons détailler quelques étapes de contidqiia)ifiées de «routine », ayant
recours a des techniques conventionnelles et guit mjue peu d'importance par rapport a la
particularité de notre procédé de fabrication. Btspes de caractérisation qui revétent une
plus grande importance — caractérisation de l'imgafdon, de la gravure profonde et des

résistances électrigues — sont détaillées danmtagraphes suivants.
» Contrdle des substrats de silicium

Dans un premier temps, les substrats de siliciumt somérotés ; on en mesure
'épaisseur ainsi que la résistivite. On vérifimsailes données du fabricant qui livre ces
plaques comme dopées au bore avec une concentatib®® cm’>. Les résistivités mesurées,
de I'ordre de 1@.cm, placent cette concentration aux alentours,5lé& 2.16° cm™ pour une
mobilité de porteurs de 400 cm?§". Une premiére mesure du rayon de courbure de la
plaque est réalisée ; la deuxieme effectuée phdsp@rmettra un calcul des contraintes dans

la membrane.
» Controle de la membrane

Apres les étapes d’oxydation et de dép6t du nitdersilicium, les épaisseurs de IO
et SiN; sont mesurées par ellipsometrie (ellipsométre hdodobin Yvon). Cette technique
optique d’analyse non destructive est basée sumdaure du changement de I'état de
polarisation de la lumiére aprées réflexion sur sndace plane. Lors de précédents travaux
réalisés au laboratoire, des programmes spécifipoesles mesures d’oxyde et de nitrure de
silicium ont été realisés. On a aisément réalisé mesures et contrélé des épaisseurs
correctes£ 2%) de I'ordre de 800 nm pour I'oxyde et 600 nnarple nitrure de silicium.

Apres fabrication de la membrane, s’ensuit la deme mesure du rayon de courbure
des plaques pour connaitre les contraintes indyggsla bicouche. D’aprés les mesures
effectuées avant et aprés réalisation de la merapram programme permet de calculer la
contrainte induite. Dans notre cas, elle a été néesantre -25 MPa et 5 MPa. Ce sont des

contraintes faibles et bien en deca des limites aupture des matériaux utilisés. En outre,
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elles sont inférieures a 50 MPa, limite a ne pgmsdseer et fixée lors de la mise au point du

procédé de fabrication membranaire [114].

» Contréle des étapes de photolithographie

Pour chaque étape de photolithographie, un contigleel est effectué ainsi qu’une
mesure mécanique au profilométre (KLA Tencor PH)&paisseur de résine.

» Contrbles pré- et post-implantation ionique

Avant I'implantation ionique, la gravure (RIE) da membrane est contrblée par
analyse des produits de réaction in situ puis pEsure de I'épaisseur de marche et analyse de
la mouillabilité du substrat, le silicium étant omatériau hydrophobe.

Le contrble de la résistivité apres implantationretuit peut étre fait & condition
d’avoir prévu une surface suffisamment large paurdalisation de mesures 4 pointes par

exemple ou par une analyse de t@peeading Resistance Profiling

» Controle des métallisations

L’ouverture des contacts avant métallisation, s&aipar réaction chimique de I'acide
fluorhydrique sur 'oxyde natif de silicium, estriféée par analyse visuelle de la mouillabilité
du substrat.

Apres métallisation et formation des contacts, @sune leur épaisseur, typiquement
de l'ordre de 500@ pour des métallisations en aluminium. Une foisdestacts recuits, les
plagues peuvent étre sorties de la salle blancbe ngaliser des mesures sous pointes. Nous
détaillerons cette étape ainsi que les résultaenals dans la suite.

L’ensemble des caractérisations réalisées sontigredes dans le Tableau 26.
Généralement, pour les mesures des épaisseurdd’@tyle nitrure de silicium, on ne réalise
le contrble que sur quelques plaques et ou suk cefers témoins » réalisés en méme temps

gue les autres.
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. _|Epaisseurn Résistivité| Contraintes | Epaisseur Epaisseur| Epaisseur
Numéro
pm|
2 355 4%fff%f%%f%f%f%ff
3 375
4 357
5 388
6 364
7 349
8 397
9 356
10 378
11 498
12 531
13 529
14 529
15 526
16 492
17 533
18 492
19 492
20 490
1-2 537
2-2 532
3-2 499
4-2 500
5-2 541
6-2 53¢
7-2 501
8-2 536
9-2 537
10-2 420
11-Z 421
12-2 406
13-2 406
14-2 406
15-2 420
162 | 423
17-2 423
18-2 422
19-2 404

Tableau 26 : Résumé des caractérisations « derreuti
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3.2.2 Contréle de implantation ionique

Nous avons voulu contréler a la fois la profondalg jonction ainsi que la
concentration de porteurs en surface aprés implant@nique, afin de vérifier la fiabilité des
résultats de simulation. Le contréle a été faitrdawdose d’implantation qui nous intéresse le
plus fortement, puisqu’elle doit donner des réaists avec le coefficient de température le
plus élevé, & savoir Yem?.

Pour ce faire, nous avons implanté en pleine plagquevafer avec cette dose de
dopants, ici le phosphore. Aprés masquage d’untiepade la plaque, nous avons réalisé une
deuxiéme implantation, celle qui sera faite au aivedes contacts pour 'augmentation de la
concentration de porteurs en surface, avec une desE3® cm?. La plaque a ensuite été
découpée en échantillons de 5 mm x 5 mm.

Les analyses ont été menées au service analyseqguéode I'INSA de Toulouse avec
le SIMS Gecondary lon Mass SpectroscpSAMECA IMS 4F6. L'interaction d'ions de
guelques keV (10 keV dans notre cas) dénergie daesurface des échantillons donne
naissance a des émissions secondaires de photélestrons, d’atomes, et de molécules
neutres ou ionisées. L'analyse de ces émissiomgbet'obtenir des informations analytiques
sur le matériau étudié. Les ions qui ont été éslipour le bombardement ionique sont des
ions césium Cs

Les résultats des mesures reportées sur la Figuraddtrent que la profondeur de
jonction se situe aux alentours du micrometre, ae ept en accord avec la simulation
numérique (0,88 um). Un autre résultat est la neederla concentration en phosphore a la
surface. Avant réimplantation, cette concentragshde 3.18 cm®. Elle est de 2.18cm?

apres. Ces mesures sont en parfaite adéquationesvessultats des calculs numeériques.
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Figure 31 : Profil de concentration (¢fhen phosphore dans le silicium aprés les prensére
seconde implantation

3.2.3 Controéle de la gravure profonde du silicium

La gravure profonde du silicium est I'étape la phugtique. Le silicium doit étre
entierement gravé jusqu’a la membrane en facerarde la puce. S’il reste du silicium, un
pont thermique va étre créé entre les parties a@entet périphérique rendant I'effort
d’isolation thermique vain. Nous devons donc naasueer que la gravure a été menée a son
terme et ceci, sans endommager la membrane. Sieslldragilisée ou gravée, la tenue
meécanique du micro-capteur n’est plus assurédatisgue de conduire a sa destruction.

L’expérience que nous avons acquise nous permebur@iui de connaitre
approximativement le temps de gravure. Nous coroass I'épaisseur de notre substrat de
silicium ainsi que de la membrane. Grace aux diffés tests effectués en collaboration avec
le personnel de la salle blanche, nous savonsréailld grandeur de la durée nécessaire a la
gravure ainsi que les programmes a utiliser poite€la détérioration finale de la membrane.
Dans notre cas, la gravure est une étape qui der8&0da 45 min. Les observations
microscopiques vont nous permettre d’effectuer amtréle plus strict. Les deux premiéres
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présentées sont non destructives alors que cdliestuges au microscope électronique a

balayage se font sur des coupes d’échantillongy&élsur une plaque.

» Microscopie optique

L’observation au microscope optique est un moyermatdrdle rapide de la gravure.
L’apparition de reflets irisés (Figure 32) autow ld partie centrale nous indique que I'on
observe la membrane, généralement rendue de coudeigr par la présence de nitrure de

silicium.

Figure 32 : Observation au microscope optique @&)a membrane, autour de la partie
centrale, en face arriere du micro-capteur

» Microscopie confocale

La mesure de la profondeur de gravure peut se faare microscopie confocale
(microscope LEICA). Cette méthode est systématigurtnutilisée pour le contréle de la
gravure. Le microscope confocal a une tres faibdéopdeur de champ et la réalisation d’'une
succession d'images en se positionnant dans ditggans focaux, permet de reconstituer

une image en 3D du profil de gravure (Figure 33)estalculer la profondeur de celle-ci.
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Surface non
gravée

Fonddu gap:
apparition de
la membrane

Figure 33 : Reconstitution en microscopie confoahlgrofil de gravure

Les observations microscopiques permettent aussicaldréler la gravure par

observation visuelle puisque les aspects du giticinon totalement gravé, et de la membrane

avec ses reflets irisés sont trés différents (lEi@4r).

(i)

Apparition de la
membrane

(ii)

Figure 34 : Observation au microscope confocal dp 200 um) autour de la partie
centrale (i) et apparition de la membrane diélapiié aux reflets irrisés (ii).

104



Chapitre 3 Réalisation

» Microscopie électronique a balayage

L'utilisation d’un microscope électronique (HitacBB700-N) permet de contréler les
profils de gravure et de s’assurer que les flanmst werticaux. Nous avons fait les
observations avec une tension accélératrice de/3@wkec une inclinaison allant jusqu’a 60°
pour I'observation des profils et en modariable Pressureour I'observation de surfaces

isolantes.

La Figure 35 nous montre les profils de gravuresw plaque de silicium dont la
largeur degap est de 200 um. Sur celle-ci, les composants niapgsent pas car c’est une
plaque de test utilisée uniguement pour le contridés profils sont relativement verticaux
méme si nous remarquons une variation de pentée-€led’est faite lors d’une interruption
du programme de DRIE pour un contrble de la vitelesgravure. Elle est sans conséquence

sur la fabrication de notre micro-capteur.

o TR 1< A

gap de 200 um

Partie centrale

CNRS-LAAS 30.0kV 59 9mm x15 ESED40Pa . 3 CNRS-LAAS 30.0kV 56.8mm x65 ESED 40Pa ' 500um

Figure 35 : Observation au MEB des profils de gnavsur une plaque de test

On peut remarquer, avec des forts grossissemed®0(), la difference d’aspect entre
la membrane en surface et la structure en silidiigure 36). On note aussi, pour ce cas, la
présence de silicium (gris clair) sur le fond derlambrane. La gravure n’a donc pas été

menée a terme.
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i " &

. CNRS-LAAS 30.0kV 56.8mm x300 ESED 40Pa 100um
(i) (ii)
Figure 36 : Membrane et structure en silicium (ipeésence de silicium sur la membrane a
la fin de la gravure (ii)

Nous pouvons observer la membrane en détail ettatenssa détérioration (Figure
37). De méme, la connaissance du tilt peut nousgtire de mesurer son épaisseur. Ici, elle a

été mesurée a 6 um a cause de la présence densition gravé.

CNRS-LAAS 30.0kV 50.1mm x130 SE 400um CNRS-LAAS 30.0kV 50.0mm x200 SE T D00um

Figure 37 : Observation au MEB d’'une membrane détée
L’'observation au microscope électronique n’est g@leénent pas une étape de routine

mais peut permettre de valider un procédé, de @entles profils de gravure et si nécessaire
(en provoquant la rupture de la membrane) d’enrdtartson épaisseur.
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3.2.4 Tests électriques

Une fois les résistances et les contacts réaligeke anicrosystéme en salle blanche,
les dispositifs peuvent étre sortis pour des tékstriques avant la gravure profonde du
silicium. Nous avons utilisé une station Karl SBg200 associée au testeur Agilent 4142B.
La température dehuck de la station peut étre réglée. Un programme t#age nous
permet de contréler ou les courants injectés oudasions appliguées mais également de
traiter les résultats et de tracer les caractques|(V) qui vont nous intéresser pour le

contrble des résistances.
» Controle des contacts

Une premiére campagne de mesures a permis dernenfa nécessité d’effectuer un
dopage plus important au niveau des contacts psuldses d’'implantation les plus faibles, a
savoir 10° et 13*cm® En effet, les caractéristiqué¥) des composants ne sont pas linéaires
a bas niveau de courant, ce qui révele I'apparitione tension de seuil. En revanche, il n’est
pas nécessaire de faire une réimplantation de pbesmpour la dose de Pom™ puisque la
caractéristiqué(V) se révele déja linéaire.

Ainsi, la deuxiéme implantation de phosphore sedaic une dose de f@m? et une

énergie de 20 keV au travers du masque n°2 quigiekgalement I'ouverture des contacts.
» Controle des valeurs de résistance

Nous avons realisé trois dessins pour chaque aésist resistance de chaufRg
résistances de mesure de température de Reati de mesure de température du flurie
Nous avons aussi procédé a une implantation ioniyee 3 doses différentes. Ici, on veut
comparer, pour chaque dose, la résistance réeltemmasurée avec la valeur visée
théoriquement. Pour ce faire, nous avons mesund, gmaque dessin, 3 résistances — une

rouge, une orange, une jaulrg(re 3§ — situées aléatoirement sur le wafer.
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Figure 38 : Positionnement sur un wafer des puesges pour le contrdle des valeurs des
résistances

Les caractéristiqueKV) de ces résistances sont tracées sur la Figuré B3 eésistances

calculées dans le Tableau 27.

0,005 0,0020
Intensité [A] wafer 3-2 Intensité [A]

. _

wafer 3-2
RW

Ry 0,00

0,003

0.001 0,0005
Tension [V] Tension [V]

15 -10/%0 5 10 15 0 5 10 15

0-0010
0,0010
0002
0,003
/ -0,0015

(i) (ii)

Figure 39 : Caractéristiques (V) des différentssias de résistances pouy R et R, (i)
avec la dose ¥dcm?
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Nous constatons, quelle que soit la dose d’'imptamaque les valeurs mesurées pour
la résistance de chauffe correspondent aux vagesnous avions choisies. On note ici que
les valeurs visées, dans « objectif », sont | fllin calcul ne prenant en compte que les
dimensions de la résistance hors contact. On arathit ainsi des zones réimplantées et des
résistances de contact entre métal et semi-congucte

Pour les doses de £t 13*cm?, nous constatons, par contre, qu'il y a des écprés
I'on ne retrouve pas avec la dose d& &2 Nous expliquons cela par le fait que, pour les 2
doses les plus faibles, il y a eu une double intpteon au niveau des contacts ce qui a eu
pour effet, en augmentant le nombre de porteuen dés diffusant ensuite lors du recuit, de

diminuer la valeur des résistances.

wafer 1-2 / Dose : 1&cm?

Rc FZw F2b
Dessinnf 1 2 3 1 2 | 3 1 2 3
Objectif| 272,5] 363| 1817 46870 27250 18580 9101k 44690 54500
Mesure | 280-30p 370-330 180P 35000/36000 160D0 13000 &&EEM] 35000/36000 41004

wafer 3-2 / Dose : 18fcm

Rc Rw Rb
Dessin n 1 2 3 1 2 3 1 2 3
Obijectif| 82,5 110 550 14190 8250 5610 27555 1353p 16500
Mesure| 75-80 100| 450-460 8700-9200 4800-4900 3200 160WOPL88800-8900 9500/9700

wafer 5-2 / Dose : 1&cm?

Rc Rw Rb
Dessin n 1 2 3 1 2 3 1 2 3
Objectif 15 20 100 2580 1500 1020 5010 2460 3040
Mesure| 26-30 35 | 140/1%0 2500 1350 8804890 4800-5000 2400 0 260

Tableau 27 : Valeurs de résistances visées et raesw@n fonction du dessin et de la dose
d’'implantation

Nous avons aussi Vérifié 'homogénéité du dopagd'sasemble de la plague. Ainsi,
si nous délimitons, virtuellement, le wafer en 5neg® — une zone centrale et 4 zones
périphériques correspondant a 4 quarts — nous psuv@surer la valeur de résistance pour

un dessin en particulier a différents endroits c@an
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C’est ce que nous avons fait sur un wafer de test, réimplanté, pour lequel nous
avons effectué 5 mesures de résistance par zonmeupoméme motif. La moyenne des 5
résistances est calculée et référencée dans leataBB pour chaque zone. Nous constatons
une variation de l'ordre de 2% entre les valeuesgui est trés correct et bien inférieur a ce
gue I'empirisme nous avait appris. En effet, noagoss, que pour I'implanteur ionique du
laboratoire, il peut y avoir des variations de 10586 entre le centre du wafer et les bords.

C’est un parametre dont il faut avoir consciencs e la réalisation du procédé.

zone n° 1 2 3 4 5
Rw 5400 5350 5350 5450 5300

Tableau 28 : Valeur moyenne dg #&ans chaque zone du wafer

» Contréle des coefficients de température ou TThe(mal Coefficient of Resistance

La connaissance de la sensibilité de notre micpbecat passe par celle du coefficient
de température de nos résistances. La dépendasigridhe de celles-ci a été étudiée en
placant le wafer sur uchuckchauffant, a I'air libre (convection naturelle noontrélée). La

variation thermique des résistances implantéesis:éc

R = Ry(1 + aAT + BAT?) (Equation 72)

Ry est la résistance mesurée a une températureatenéép est le coefficient de température
du premier ordre, en ppm/°C gtle coefficient de température du second ordrepm/{C2.

Les variations de résistance qu’implique le tepfnd? peuvent étre négligées en premiére
approximation et c’est la connaissancexdgii nous permet de conclure quant a la sensibilité

de notre mesure.
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Ainsi, pour les 3 doses croissantes d’'implantatjoe nous avons utilisées, nous avons
mesuré des TCR de 5200, 1130 et 30 ppm/°C respeaatint. Nous constatons que le TCR le
plus élevé est obtenu pour la dose d'implantatieri@’ cmi®. Cette valeur de 5000 ppm/°C
est en accord avec les données bibliographiques.l@s, nous choisirons de ne procéder
gu’'a cette dose d'implantation pour la réalisatitennouveaux dispositifs puisqu’elle permet

d’avoir les résistances les plus sensibles a lpéeature (Figure 40).

80

Dose : 1G3cm'/
70 /
60

/ Dose : 18%cm2

AR/R,[%]
N (6}
o o

\

—Zzz=°
/ _.zz2E=77 Dose : 10%m2
10 —ZgE==-~
----B"ﬁ‘ VVVVVVVVV
0 T T T T T T
25 45 65 85 105 125 145

Température [°C]

Figure 40 : Pourcentage de variation des résistanee fonction de la température pour les 3
doses d’'implantation [113]
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Nous avons aussi contrblé la variation de TCR si& méme plague. Le TCR est
mesuré pour les résistand@g en différentes positions référencées sous le nom die »
(Tableau 29). La variation de résistance est mesemée 25 et 150°C et nous constatons une
variation de TCR relativement importante, d’envi20Pb6, entre les 6 résistances prises en
exemple. Ceci peut s’expliquer par le dessin différdes résistances qui vont étre plus ou

moins sujettes a une modification de valeur lorEé&tape de réimplantation.

Position
T [°C] Die (3,2)| Die (1,3) Die (-6,4) Die (-1,4) Die (4)| Die (2,4
25 12500 18400 12700 12700 12550 18400
40 13200 19500 13400 13550 134Q0 19450
55 14000 20700 14300 14550 14150 21000
70 14950 22200 15300 15400 15200 22450
95 16450 24400 16800 16950 16750 24400
105 16900 25200 1745( 17550 17350 24800
135 18500 28300 19300 19450 19530 274D0
150 19750 29600 20400 20500 20600 28000
TCR [Q/°C] 57,3 90,8 61,9 61,9 64,6 78,8
TCR [ppm/°C]| 4584 4935 4874 4874 5147 4283
R2 0,998 0,998 0,999 1,000 0,997 0,99

Tableau 29 : Mesure de TCR sur des résistancesitté®s avec une dose dé’tfi? entre
25 et 150°C

3.2.5 Contréle de la résistance mécanique de la membrane

Le cahier des charges a fixé une résistance méamaigles pressions de 10 bars soit
une contrainte de 1 MPa. Nous avons utilisé deckxnigues pour connaitre la limite de notre
micro-capteur.

> Pressure Module de SUSS MicroTec

Dans ce premier test, la pression est appliquéaldownt et normalement sur la
surface de la membrane. L’air est injecté au tadéune buse rectangulaire (0,5 mm x 0,9
mm) située typiquement a une distadge 40 pmde la surface membranaire (Figure 41). La
pression d’admissiops est connue et la pression effectpgeest mesurée. Une calibration du
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systeme permet de connaitre quelle doit étre lauvalepr correspondant a la commangle
lorsqued, reste constant et connu. La pression appliquée qaitappareil est comprise entre
1 et 6,5bars.

Buse ‘- - = . pf

Y
P
d.] Ads

Puce

Figure 41 : Schéma de principe d’utilisation du kefsure Module »

Nous avons soumis 5 puces, dong#g, laissé libre, est de 200 um, a des échelons de
pression de 1 a 6,5 bars (0,1 a 0,65 MPa) par pas08 mbar (0,05 MPa). Le test est
interrompu dés lors qu’il y a rupture de la memiletddapplication locale de la pression sur
la partie centrale ne détériore pas la puce. Prdéasion est appliqguée sur la membrane, de
facon statique, il n’y a pas non plus de ruptune.ré&anche, la membrane ne supporte que
des pressions inférieures a 6 bars si I'on fait mesivements avec la buse au dessus de la
membrane, dans le méme plan, a une hauteudfiXesemble donc que le mouvement de la
buse induise des phénomenes locaux a la surfada geice que I'on ne maitrise pas
complétement. C’est pourquoi, nous avons décidéster la tenue mécanique avec une autre

meéthode, plus proche des conditions d’utilisatioxcmelles se destine le micro-capteur.
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> Bulge test (FOGALE Nanotech)

Cette technique de gonflement de la membrane esssai mécanique qui s’applique
a des films minces déposés sur un substrat. La naemlse déforme sous l'effet d’'une
pression différentielle. La limite de pression disation de I'appareil est de 17 bars. Cette
fois, c’est 'ensemble de la membrane qui est seamai la pression choisie ; nous sommes

donc plus proches des conditions d’utilisation (iFeg42).

Buse

Pe

Puce

Figure 42 : Schéma de principe du « Bulge tesLa membrane va se déformer avec
'augmentation de la pression

Le capteur de la pressiqgn est un capteur a quartz de haute précision. Ohgesi
stabiliser une pression avec une précision bieérigire au millibar. Le porte échantillon
utilisé a été dessiné et fabriqué au laboratoirepnvient parfaitement a la taille de notre
micro-capteur de 3,5 mm de coté.

Nous avons effectué les tests sur 5 puces dogapelaissé libre, est de 50 um de
large. La rupture de la membrane s’est faite pesrptessions entre 3,25 et 3,85 bars (0,325 a
0,385 MPa).

Nous avions vu, par la simulation numérique, qedentraintes dans la membrane
étaient de 1760 MPa pour gapde 50 pum et une pression appliquée de 10 barg [WRBa).
Comme la variation de contraintes est linéairecdaevariation de la pression subie par la
membrane, nous avons calculé les contraintes eglpar une pression comprise entre 3,25 et
3,85 bars : elles sont comprises entre 570 MP&8@tMiPa. Or, ces résultats correspondent
justement a la valeur minimale de limite a la ruptdans I'oxyde de silicium qui est de 600

MPa [116]. Les résultats expérimentaux corrobodemic les résultats de simulation.
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En conclusion, les dispositifs avec gap de 50 um, non rempli, ne peuvent résister a
des pressions supérieures a 3,5 bars (ou 0,35 MRa)packagingadéquat n’est pas utilisé.
Les micro-capteurs dont gap est de 200 um de large et qui bénéficient d’'unptesage

doivent résister aux pressions supérieures, 68(bar88 MPa d’apres le calcul).
3.3 De la puce au micro-capteur d’encrassement

Une fois les puces realisées collectivement suméme substrat de silicium qui peut
en comporter, dans notre cas, jusqu’a 400, il ésessaire de reporter chacune d’entre elles
sur un support qui sert d'interface électrique PIeB Printed Circuit Board. La derniére
étape consiste a assembler 'ensemble dans un rsugugoconstituera linterface avec le

milieu de mesure.
3.3.1 Découpe

Pour identifier les puces, la premiere étape estldeoupe du substrat. Nous la
réalisons avec une scie diamantée de 35 um d'é&paipsur un trait de découpe de 50 a 60
pnm. A cette fin, nous avions prévu un espace @tiague puce de 400 um d’épaisseur. Ainsi,
le pas de découpe suivant les directions horizesitad verticales est de 3900 um. Pour éviter
I'échauffement de la scie et pour le rincage dussab des poussieres de silicium, un mince
filet d'eau est nécessaire. Celui-ci est réduiba sinimum pour éviter d’'endommager les
membranes.

Pour effectuer la découpe, le substrat est collaisdilm adhésif. C’est une découpe
face arriere pour laquelle les membranes sont sigmcontre le film. Grace a celui-ci, les
puces sont maintenues immobiles durant la découpefilm se décolle tres facilement
lorsqu’il est exposé a la lumiére U.V., ce qui npesmet également de ne pas détériorer les
membranes des puces. On est ainsi a méme de @@hestides puces en fonction des tests

effectués au préalable, en reconnaissant leurigogiarticuliére.
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3.3.2 Report des puces

Le report des puces se fait sur un circuit rigieePCB. Nous en avions imaginé de
deux types :

 Un PCB présentant une section carrée, évidée. e w®niére, le contact entre la
puce et le support est réduit a son minimum towtroe le transfert de chaleur. Les
fils, d'un contact a un autre, passent par ce frapartie électrique est ainsi située sur
une face qui pourra étre remplie d’'un matériauaisothermique. L’autre face sera soit
en contact direct avec un fluide soit apposée eamtr autre matériau appropriée qui
servira d’interface.

« Un PCB «plein ». Dans ce cas, on s’affranchit filssélectriques. La reprise de

contacts peut se faire par la méthodé&life chip que nous allons détailler.
3.3.2.1 PCB présentant un trou

Pour utiliser ce type de PCB, la puce est colléace composants » sur le circuit
imprimé a un emplacement délimité au préalable powir tous les contacts disponibles a
travers le trou. Ensuite, la reprise de contacist ge faire. A noter que lgsads plots
meétalliques sur notre puce ont des dimensions Gauibbde coté.

Les techniques classiques dedge bondinget deball bonding ont montré leurs
limites pour notre application. En effet, I'appliican d’une pression, trés locale et sur chaque
contact, ou méme d’'une vibration ultrasonore a poamséquence la destruction de la
membrane et donc de la puce.

La solution qui s’est imposée est un collage dessfir la puce avec une colle époxy
chargée d’argent (Figure 43). La reprise de costaat le PCB ne pose pas de probléme
particulier. Les connexions filaires sont ensuitet@gées avec une résine époxy (EPO-TEK
730 unfilled), qui permet d’isoler thermiquementsiessteme pour éviter les pertes de chaleur

en face arriére de la puce.
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(i)

Figure 43 : Report des contacts sur un PCB présgnia trou avec une époxy chargée
d’argent — Vue de dessus (i) et vue de profil dagquice visible (ii)

Cette méthode de report, manuelle, demande beaudeuminutie. Elle est trés

colteuse en temps et risquée. De plus, ce n'estiq@snéthode collective. Pour toutes ces

raisons, nous avons étudié une autre possibilité.
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3.3.2.2 PCB « plein »

L’autre option que nous avons envisagée est unrtrelgocontact paflip chip. Cette
technique nécessite I'utilisation d’'un PCB, claasigplein (Figure 44). La technique présente

'avantage de faire le report de tous les contsictsiitanément et d’'étre trés reproductible.

Figure 44 : Puce reportée sur un PCB plein. Vue4lesntacts pour la partie centrale sur
une puce détériorée.

Nous ne devons utiliser qu'une pression tres falm@e nulle pour réaliser les
contacts sous peine de détruire la membrane. Ldi@olque nous avons adoptée est celle du
reflow de péate a braser.

Initialement, nous avons utilisé une pate a braeeSAC (SnAgCu). Pour ce faire,
nous devons disposer sur la puce de contacts asematallisation de cuivre ou d’or. C'est
pourquoi nous avons réalisé des puces avec deacte®nnétalliques formés de 500 nm
d’aluminium, 50 nm de tantale et 200 nm de cuileus avons aussi déposé pour certaines
d’entre elles une épaisseur de 50 nm d’or surilgeu

La pate a braser est ensuite disposée sur lesctomtegttalliques. Au contact de la
puce avec le PCB, la température suit une ramppijsl00°C avant d’atteindre un palier
puis une nouvelle rampe jusqu’a 250°C et un nouyedier. L'’ensemble est ensuite refroidi
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jusqu’a température ambiante. Le contact bille®pest assuré par un contrélezgfcontréle

de hauteur) : on repére la hautegazroid des billes de pate a braser, la puceessbntée

verticalement par un bras mécanique, puis redeseeadune hauteur voulue lorsque la
température atteint son maximum (Figure 45). Letrébm de la prise de contacts est fait en
mesurant les résistances. Nous avons pu constatprobleme avec la pate a braser SAC
puisque le contact ne s’est pas fait correctemiémty a pas eu de brasure entre le complexe
SAC et le cuivre ou l'or. Ceci est d( a I'oxydatiwap importante du cuivre et a la trés faible

épaisseur d'or qui a empéché la formation de Fmtgallique. Cela a été vérifié au
microscope optique.

Temperature in "C ARM  CHUCK
250

180

Time in seconds
o B0 a0 1o 150 270

Z Arm in jim Z ARM

Time in seconds

-40

Figure 45 : Température et z control pour la « teclpate a braser »

Nous avons également fait un test en réalisant«g#ad bumps en or avec une
résine époxy. Le contrdle de la hauteurzest fait pour assurer le contact électrique, lkeepu
est chauffée pour réticuler I'époxy et la maintemgécaniquement sur le support PCB.
Cependant, a cause des hauteurs différentes loi@mps», nous n’avons pas pu réaliser tous
les contacts d’'une méme puce en simultané.

Nous avons, suite a ces échecs, essayé d'utilisautre type de pate a braser : une
pate conductrice chargée d’'argent, I'époxy H20Efahricant EPO-TER. Dans ce cas, il
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n’est plus nécessaire d’avoir des contacts en €wetmous avons utilisé indifféremment des
puces avec les contacts précédemment définis opudeEs avec des contacts en aluminium
de 500 nm d'épaisseur. L'essai a été concluantgdesacts ont été controlés, via la mesure
des resistances, au multimétre. Nous avons aingirocédé reproductible et pouvant étre
réalisé de maniére collective.

De facon prospective, nous pouvons aussi imagéaiser des contacts de Al/Ni/Au
avec une épaisseur suffisante (3 um) et réalisgetmétallique avec la SAC.

Une fois les puces montées sur PCB et avant dteffectout test dans un
environnement liquide, il est nécessaire d’asstig&nchéité entre la puce et le PCB. Nous
réalisons des joints avec une époxy H70E du fahtiE®O-TEK’. Cette époxy nécessite un

recuit a 80°C pendant 20 minutes.

3.3.3 Assemblage

Les tests de performances des puces sont réaliegsethent, sans assemblage. Les
pistes électriques sur le circuit imprimé étantéee, I'ensemble puce/PCB est étanche et ne
nécessite pas upackaging particulier pour les expériences préliminaires gant étre
détaillées dans le chapitre suivant. En revanobgs mavons tout de méme étudié la possibilité
d’utiliser une interface entre I'ensemble puce/R&E B matrice fluidique.

Nous disposons dans I'entreprise de pastilles ex 316L pour la réalisation du capteur FS et
nous avons dessiné et lancé la fabrication dellpasthicro-usinées avec une section carrée
ouverte (Figure 46) dans laquelle viendra s’inséeercomposant microsysteme et faire

interface avec le fluide.

Figure 46 : Pastille en Inox 316L congue pour lekaging de la puce
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Pour linsertion du composant dans la pastille,shavons besoin de fabriquer des
PCB de taille adaptée et circulaires. C’'est cergues avons fait et le report de pucesfgr
chip sur ce type de circuit imprimé a été réalisé amces (Figure 47).
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Figure 47 : Report d’'une puce sur un PCB circulamdapté a la pastille en inox. Vue de la
face destinée a étre en contact avec le fluidet(Wue des plots pour les connexions sur le
PCB en face arriére (i)

Ainsi, une face du PCB est destinée a recevoiutz pl’'autre face est prévue pour
faire les soudures et le lien avec les appareadistrdtjues.

On a le choix de laisser la puce directement ertacbravec le fluide ou d'utiliser un
matériau entre celle-ci et le liquide.

La Iégislation concernant I'utilisation de nitrude silicium, dans les IAA notamment,
n'est pas bien définie en France. Dans le mondgaine fournisseurs comme INR bearing
recommandent ['utilisation de billes, pour le ng#ge, en nitrure de silicium dans les
industries alimentaires. La I|égislation américairselon la FDA Food and Drug
Administratior), classe le nitrure de silicium comme un matégauvant étre utilisé en
contact avec les denrées alimentaires. En outresaitn que le nitrure de silicium est
biocompatible [135, 141, 142]. Ainsi, les captedesront étre validés et certifiés avant d’étre
mis sur le marché.

On peut ajouter que la puce peut ne pas étre etaatodirect avec le fluide. On
veillera donc dans ce cas, a utiliser un matér@dapt aux contraintes industrielles et qui

n'altere aucunement les performances métrologiqueasicro-capteur.
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Chapitre 3 Réalisation

Le procédé utilisé pour la fabrication de nos eap intégrés est collectif. Il a
bénéficié pour sa mise au point des installatiomsLAAS-CNRS. Il comporte 10 étapes
principales dont la plus délicate est la gravugqrde du silicium. Le chapitre a permis de
détailler ces différentes étapes, les mesuresidiedguproduction et les étapes d’assemblage.

Le travail effectué pour la mise au point du pracée fabrication a permis d’amener
le rendement de fabrication & 90 %.
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- Chapitre 4 : Résultats expérimentaux -

Nous exposons dans ce chapitre nos résultats exgréaux, leur interprétation et leur
comparaison avec la théorie. Nous nous appuierantascaractérisation de la réponse des
capteurs en conditions propres et I'évaluationpeformances meétrologiques en fonction de
I'encrassement.

Nous revenons tout d’abord sur la méthodologie méenesure en présentant les
résultats des tests réalisés en régime thermiquadpgie avec le capteur FS.

Nous détaillons ensuite les premiéres concrétisatie microsystémes que nous avons
congus et réalisés. L'objectif est d’en caractérise performances métrologiques a I'échelle
laboratoire.

4.1 Fonctionnement du capteur FS en régime thermique

périodique
4.1.1 Contexte et objectifs

Comme nous l'expliquions dans le premier chapileecapteur existant avant nos
travaux fonctionne en régime thermique permanenTS(Rpour Régime Thermique
Stationnaire). L'apport d’'un fonctionnement en négi thermique périodique (RTI pour
Régime Thermique Instationnaire) présente plusiauantages :

 La modulation de la surchauffe pariétale, cellepguvant devenir un moteur
supplémentaire de I'encrassement lors des phasgsadéfe,

* L’acces aux propriétés thermo-physiques (conduétiet/ou diffusivité thermique)
d’'un dépbt,

» La sécurisation de l'information fournie par I'ayps¢ de deux mesures : celle de la
surchauffe pariétale et celle du déphasage engwsecifation thermo-électrigue au

niveau de I'’élément chauffant et la réponse themmimesurée en surface.
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La méthode de mesure de I'encrassement est détailés un brevet issu de nos
travaux [65]. La validation s’est faite avec le map FS commercialisé par Neosens. C’est un
capteur cylindrique dont la zone de travail medyfecm de long pour un diamétre de 1,5 mm
(soit une surface active de 71 mm?). |l est compabgge résistance en platine qui nous sert
d’éléement chauffant et de deux thermocouples (TCtgge K, D = 250 um, longueur : 150
mm, réf. 406-473), pour les capteurs de températia résistance chauffante est connectée a
un générateur de courant (0 — 50 mA). Le courattédjuel et la tensiorV sont enregistrés
et la puissance de chauffe(0 — 250 mW), la densité de flux thermique (0 5 BN/m?2) sont
calculées. Un des thermocouples est situé au ndkela zone occupée par la résistance de
platine ; il permet de mesurer la températdig a l'interface capteur/produit. L'autre
thermocouple est placé de facon a mesurer la texypérdu fluideT,. Tous les signaux sont
convertis, traités et enregistrés sur un PC graemex carte électronique et un logiciel
spécifiques.

Nous avons développé, pour nos essais, un progratenpéotage, de traitement et
d’enregistrement des données. Nous avons utilisgvitonnement LabWindoW¥/CVI
commercialisé par la société National Instrumemsur le calcul de l'amplitude des
oscillations en température et celui du déphasage &s signaux d’excitation en puissance
et de réponse en température, nous avons utilis@ibement par des transformées de Fourier
discréetes. Nous allons détailler ce point ci-apBEmns nos essais, nous utilisons et comparons

systématiqguement les RTS et les RTI.

En conditions propres, en régime permanent, damesgthermiques et hydrauliques
s’établissent autour du capteur et le coefficiemtrdnsfert convectifi devient important (>
1000 W/(m2.K)). En conséquence, la difference deptature entrd,, et T, tend vers une
valeur nulle (en accord avec la précision des nessde température). Notons que cette
différence, 4T = T, — Ty, dépend du flux généré et du coefficient globactdangeK. A
densité de flux constante, si la structure du pitoéwolue ou si un dépbt apparait ou est
eliminé, le coefficient global d’échange est magifout comme la valeur d¢T. Ainsi, Si
nous disposons d’informations suffisantes sur tedpit, I'analyse des transferts thermiques
(conduction, convection) nous permet d’avoir ddsrmations sur I'état d’encrassement de
I'équipement.

En régime thermique périodique, le flux de chalgénéré suit une fonction
sinusoidale. La mesure dg nous donne une information sur la variation dep@mature a

l'interface capteur/produit. La densité de flux @sbdulée avec une fréquentest une
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amplitude A connues. Le programme d’'acquisition que nous aviéseloppé permet
d’extraire I'amplitude de l'oscillation en tempéueg T,, ainsi que le déphasage entre cette
réponse et I'excitation en puissance au niveavétfement chauffant. Ces deux mesures sont
des fonctions de la position du thermocouple, dubre de Biot et d’'un temps caractéristique
défini par le nombre de Fourier. L’amplitude eshdaine fonction du nombre de Fourier qui
est, lui-méme, une fonction de la diffusivité thejoe du dépbt [77, 78, 82].

L’amplitude et le déphasage sont calculés, en Jigreg transformée de Fourier
discrete. On considere une série de N échantillagsxy, ..., Xv-1. Supposons que cette série

est N-périodique, c’est-a-dire que=xXn. La transformée de Fourier de cette série s’écrit

vn € [0,N — 1] X(n) = %Z’,ﬁ;& x(k) exp(— jk2nn/N) (Equation 73)

La transformée inverse permet de recalculer 1&3 &(partir des valeurs discretes
X(n). Bien que ces fonctions soient définies dansldmaine complexe, il est possible de
calculer les valeurs réelles en considérant queautde imaginaire est nulle. On calcule ainsi

'amplitudeA et la phase :

A=|X)| = \/Re(x)z + Im(x)? (Equation 74)

—1 Im(x)

¢ = tan )

(Equation 75)

Nous avons procédé a des tests en laboratoireumeeapproche maquette froide puis
a I'échelle pilote pour des encrassements organgjuaologique [16]. Nous présenterons
enfin, en complément, un essai réalisé en industriee concernant que le régime thermique

permanent mais illustrant la mesure que I'on paiefavec le capteur d’encrassement.

4.1.2 Matériels et méthodes

Différents dispositifs ont été utilisés aux écheleboratoire, pilote et industrielle pour
répondre a nos objectifs scientifiques ou techriglags. Les enjeux scientifiques visaient a
appréhender la sensibilité du capteur FS, a caisetéson fonctionnement en régimes

thermiques permanent et périodique, avec et sammassement, et a déterminer sa sensibilite,
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ses limites de détection (LOD) et de quantificatiwDQ). Les enjeux techniques et
industriels se sont focalisés sur la métrologie dastiques d'encrassement (organique ou
microbiologique) et de nettoyage sous des conditapératoires caractéristiques de procédés

industriels.

4.1.2.1 A Péchelle du laboratoire

Le dispositif expérimental se compose d’'un bainad’encluant une régulation en
température (22°G 1°C) au moyen d'un thermocryostat (Lauda, ProR®845) et une
circulation afin de maintenir un régime d’écoulemtembulent.

Un encrassement modele est généré par dépbt sifictesse ¢ = 0,084 W/(m.K)p
= 960 kg/m, G, = 3430 J/(kg.K)). Celle-ci présente les avantadgsecouvrir le capteur de
facon uniforme et de s’éliminer a la températuréudeon : 57°C.

La méthodologie retenue vise a caractériser lesnsgs thermiqued{ et T,) du FS
en fonction de la densité de flux imposée (de 00603W/m?), des régimes thermiques
permanent et péeriodique (f < 0,05 Hz). Les testsath effectués en conditions propres (e = 0
mm) puis en utilisant différentes épaisseurs de @r=0,155 - 0,375 - 0,775 et 1,025 mm)

générant ainsi des résistances thermiques crogssant
4.1.2.2 ATéchelle pilote
» Suivi d’encrassement biologique

Les biofilms sont le résultat du développement deranrganismes sur toutes les
surfaces exposées a des environnements humidestérdes. Les microorganismes se fixent
sur les surfaces ou s’agregent aux interfacessyitghétisent des polymeres et forment des
films de quelques micromeétres a quelques millinsatfépaisseur.

L'objectif poursuivi est de caractériser les étaple$s de formation d'un biofilm a
l'aide du capteur FS. Le suivi d'encrassement giglee (formation de biofilm) a été conduit
avec deux dispositifs fonctionnant en mode contitiup avec des mini-bioréacteurs
mécaniqguement agités (culture Hecherichia col et l'autre avec un réacteur comprenant
deux boucles de recirculation interne (culturdPdeudomonas aerugingsat complété avec

des essais en mode discontinu (cultureB.deeruginosa et Staphylococcus audeus
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Pour le premier dispositif, le systeme est constdiun réservoir contenant le milieu
nutritif et des micro-bioréacteurs (Figure 48, tice d’exploitation de I'Institut Pasteur
acquise par Neosens). Ceux-ci sont alimentés aaunmil63B1 (milieu minimum glucosé a
0,4%) par l'intermédiaire d’'une pompe péristaltiqiféatson Marlow 205S) a la vitesse de
1,7 mL/min. Ainsi, le milieu est renouvelé en 35ee qui impose le taux de croissance des
bactéries a 1,71 hd'aprés les études antérieures de I'Institut Rastdu préalable, les
sondes sont stérilisées puis inoculées par tremgage une préculture E'coli avant d’étre
plongées dans les micro-fermenteurs ou a lieudassance du biofilm a 37°C. Le biofilm

ainsi obtenu croit dans des conditions optimaleswate structure dense.

PSM

/_J:— Systeme

d’acquisition

— e

————— 882

Déchets

Figure 48 : Systeme de micro-bioréacteurs contefeaabnde FS sous un Poste de Sécurité
Microbiologique (PSM). L'alimentation en liquides &it par un systeme de vannes (Ev) et
de pompe.

Afin de suivre un encrassement de type biofilm tistdiel”, une collaboration avec la
faculté de Pharmacie de Toulouse a vu le jour.iAp@ur le second dispositif, nos conditions
sont plus proches de la réalité puisque la souscautrition est réduite & son minimum et que
la nature des biofilms est différente.

Le schéma de principe est représenté sur la Fid8rell s’agit d’'un bioréacteur
alimenté en continu dans lequel s’écoule le miligtritif. Ce bioréacteur comprend 2 boucles
de recirculation interne, l'une en flexible polymégMasterflex Tygon 06409-17, D = 8/6,4
mm) destinée a accueillir des coupons en acieryoae (numération de l'adhésion
bactérienne) et l'autre comprenant un module esr awbxydable accueillant la sonde FS. Un
bain-marie a 30°C permet de maintenir une tempkratilwmogéene dans les boucles de
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circulation et la circulation du fluide est assupss 3 pompes. Le débit d'alimentation
substrat (Pompe 1 Masterflex n°754-01, téte de pompe : 702D) est fixé a 3 mL/h ¢
détermine le taux deroissance dans le bioréeur. Les pompes 2 et 3 (Masterflex n°7-85,
téte de pompe : 701Z%t) permettent d'assurer un régime d'écoulemeninéara dans I
section contenaés coupons et un régime turbulent dans le moduevant la sonde F

La sonde FS est utilie en RTS et RTI awe respectivement une fruence
d'acquisition de 30s et%%. La bactérifP. Aeruginosaest inoculée dans le systeme. Un
point clefs de ce protocole est l'utilisation d’omilieu a faible concentration en nutrime
(milieu dénommeé Bouillon Biofilm » [143]) qui permet de se rapprochdes conditions
dans les circuits de refroidissernr. La colonisation des coupons Erx par les bactéries
été mesurée a 3h, 6h et 48h d’incubation, par ébmouvage et ringage des coupons, |
numeration bactérienne sur gélose. Le résultanditeest la mesure une épaisseur de

biofilm mature de I'ordre de 1! um aprés 48h d’incubation.

P1 P2 . —r

P2
' :
) P3 4 ‘ e
\ ™ —
i Chambre de
4 1 L{ comeme \ PSS Circulation de
A Lasonde
Réservede  Fiole de ‘ ’" /
substrat d | ~ .
garde Bain Marie T .
a30°C .

Recuperation
Figure 49 : Schéma denctionnement du systéeme Tygon en mode ct sur lequel

apparait également les pompes P1, P2 e

En complément, lesondes FS ont été testées dans un bioréacteur @ digzcontint
(Figure 50) afin d'étudieen paralléle les biofilms formés p2 espéces bactérienneP.
Aeruginosaet S. Aureus Selon la littératul [143], S. Aureusforme des biofilms plus
uniformes et compacts, ce qui devrait en facildedétection. Les sondes ont été immer

dans des flacons contenanewuspension bactérienne dar milieu « Bouillon Biofilm ».
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Ces flacons ont été placés sur une méme plagquentgitlans une étuve a 37°C. Le
milieu nutritif a été renouvelé toutes les 48h ettemps d’'incubation de 2 semaines a été
retenu pour la détection d’un biofilm mature. Deaxdes FS sont utilisées en RTS mais avec
une puissance dissipée importante (P = 250 mW380i0 W/m?2) pour accroitre la limite de

détection.

Incubation en
Chambre a 37°C

Fermeture
hermétique

Flacon de
culture

Milieu de culture inoculé
(Pseudomonas
aeruginosa ou

Staphylococcus aureus)

Collecte données

Agitateur
magnétique

Figure 50 : Schéma du protocole en mode discontinu
» Suivi d’encrassement organique de type laitier

Les expérimentations ont été menées sur le pildsepté dans la Figure 51. Le pilote
comprend 4 tanks de stockage PLroontenant le produit, I'eau (stabilisation thegyme et
hydraulique et ringcage) et 2 solutions de nettoy@agede, alcalin). Une pompe volumétrique
(type PCM Moineau) véhicule ces fluides dans lesdodes et les échangeurs de chaleur a
plaques (ECP) et tubulaire (ECT). L'installatiomgmorte 4 sections principales :

* Une zone de préchauffage (ECP, type V7, 7 passhs, 1

* Une zone de chauffage (ECP, type V7, 7 passes), 1c/p

* Une zone de chambrage (conduite de longueur 3m2825 mm),

* Une zone de refroidissement (ECT, Actitube, 12 $yhe= 1,3 m, D = 23/25 mm).

Le produit est stocké apT= 4°C, préchauffé a T= 60°C et chauffé jusqu'a,T=
105°C dans I'échangeur de chaleur a plagues. La denchambrage, & F T, = 105°C,
constitue notre zone d'étude. Enfin, le produit exfroidi dans I'échangeur de chaleur
tubulaire jusqu’a une température ¥ 20°C. Les mesures expérimentales sur le pilote
permettent de contrbler le débit (débitmétre ébeotignétique, Khrone, type IFM1080K,
précisionz 0,5%), les températures d’entrée et de sortiehdeue zone (sonde Sensor-Nite,

type Pt100, réf. 2327, précisian 0,2°C) les pressions relative (manometre JUMOeg typ
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4AP30, 0 — 10 bars, précisian 1%) et différentielle (Schlumberger, 0 — 250 mbetr)la
conductivité électrique du fluide (conductimetrenkairon, type 9111, précisian0,1%). Le
capteur FS se situe au sein de la zone de chambtakfEément sensible est positionné

parallelement a la direction de I'écoulement.

[
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Figure 51 : Schéma du pilote semi-industriel

Le produit est un fluide modéle composé dkelactoglobuline (1%m/m);
'encrassement résulte de la dénaturation desipest@t sa conductivité thermique moyenne
est de 0,27 W/(m.K) [21]. Pour assurer un réginéeollement turbulent (Re = 20000) dans
la zone de chambrage, un débit de 400 L/h estuetendémarrage de la ligne est effectué
sur I'eau en vue de stabiliser les paramétres tigeles et hydrodynamiques. Apres la phase
d’encrassement, qui s’étend sur 2h, I'échangewhdéeur est démonté pour une observation
visuelle de I'encrassement dans le tube et suapéear. Enfin, un nettoyage en place (NEP)
est effectué a I'aide de soude (NaOH 2%m/m) a empérature de 80°C.

Les parametres expérimentaux enregistrés et agatys# la perte de charge réduite
Dp/Dpy [/], la pression relative d’entré@R [/], la résistance au transfert de chalBurCes
données sont comparées aux parametres mesurég gapteur d’encrassementT ou

'amplitude thermiqued, le coefficient d’échang®&/KSet le déphasage
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4.1.2.3 A Péchelle industrielle

Pour valider le fonctionnement du capteur dans destraintes industrielles
notamment thermiques (140°C), nous avons été ansefdse des essais sur plusieurs sites
industriels, dont des industries laitieres (exentplgporté / industrie non mentionnée). La
ligne de production considérée est destinée awlgesbuvelles formulations. Elle se compose
d'un échangeur de chaleur tubulaire (Actitube 1QA2ini, Evian), 5 nappes de 18 tubes, L =
1400 mm) et autorise des débits nominaux de 1080-L1h sur creme et 200 — 300 L/h sur
produit "lait". Le point "sensible" de la ligne dstpoint chaud (sortie du chauffage / entrée de
chambreur) pour lequel l'industriel se heurte gprobleme récurrent de suivi d'encrassement
par les mesures classiques (pression relativereed@ermique de la boucle d'eau chaude).

Le capteur FS a été positionné a I'entrée de la@ denchambrage (D = 25/23 mm), en
piquage dans le coude (Figure 52), en sortie abdgeur de chaleur tubulaire. Durant
'essai, le débit est maintenu a 200 L/h, ce geuesun régime d’écoulement turbulent dans
la zone de chambrage. Le produit traité est une lzatsere. Aprés une phase de montée en
température a 140°C (stérilisation), nous allonsurer la cinétique d’encrassement lors du
passage du produit dans le chambreur. A l'issueette étape nous réalisons un nettoyage en
place (NEP) avec de la soude afin d’'observer langée du capteur.

Figure 52 : Implantation du capteur FS sur I'échang de chaleur tubulaire (site industriel)
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4.1.3 Résultats

4.1.3.1 Analyse de la réponse thermique du capteur en régimes permanent

et périodique

La réponse du capteur d’encrassement a été anglgsédes deux méthodes avec les
mémes épaisseurs de dépdt et donc les mémes méssstthermiqued’y, et la méme
diffusivité thermiquea en surface. Les Figure 53 et Figure 54 permettidiitistrer les
données brutes relevées en régimes thermiques peninpuis périodique et la dérive de la

réponse dd,, pour différents encrassements.

® e=0mm e e=0,155 mm
“ 4 Tb[°C] 2000 320 ° ei0‘375 mm 0 e=0,775 :wm 1400
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Figure 53 : Evolution des parametres
expérimentauxg, Ty, Ty) en fonction du
régime thermiquey(= 1400 W/m2, e = 0,375

mm)

Temps [s]

Figure 54 : Evolution de la températurg, T
en fonction de I'épaisseur de dépot en RTI (
= 1400 W/mz, f = 0,05 Hz e, E 22,9°C)

Dans un premier temps (Figure 53), le capteurtfonoe en régime thermique
permanent. Pendant cette phase, c’est la différdadempératurdT qui est calculée et qui
permettra de suivre une cinétique d’encrassemenhdie sur la figure, une période (0 a 40s)
durant laquelle la densité de flux dissipée eskenul,, et T, se confondeni4T tend vers 0.
Ensuite, entre 40s et 400s, la densité de fluxestnulle (P = 100 mW og = 1400 W/m?),
I'écart de température devient significatif. Ap#30s, le capteur fonctionne en RTI et nous
enregistrons I'évolution de I'amplitude des ostitias deT,, ainsi que le déphasage entre
cette température et le flux généré. La températurtuide T, demeure constante pendant la
durée de I'expérience. Le passage en mode acigsgnce non nulle) permet de déterminer
un temps de réponse inférieur a 4s en conditiongres, temps qui dérive et augmente avec
l'apparition d'un encrassemettgosy,= 10S et tepogy= 26s respectivement pour e = 0,375
mm et 1,025 mm). En laboratoire, les sensibilit®s mhesures thermiques sont respectivement
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de £ 0,06°C et+ 0,07°C pourT,, et T, en mode passif (P = 0 mW) ou actif. Dans nos
conditions, nous considérons une limite de détedigale a 2,58 fois la sensibilité maximale
(déviation standard), c'est-a-die0,2°C avec un indice de confiance de 99% pour whaq

capteur de température. En termes de résistanomithe, cela est équivalent a 4 K/W ou

une épaisseur de biofilm de 170 pum.

L'application d'un régime thermique périodique ainmte trois évolutions :

* une variation de la valeur moyenne temporelle deehapérature pariétald,,, avec

'encrassement,

* une oscillation sinusoidale dg, caractérisée par une amplitudeet une fréquence
identique a I'excitation,
* un déphasage de la réponBgpar rapport a I'excitation en puissance.

Nous analysons I'évolution de ces signaux en fonctle la densité de flux dissipée,
de la fréquence d’excitation et de la résistaneentique de I'encrassement dans les figures
suivantes (Figure 55, FigurB6, Figure 57 et Figure 58). La résistance thermigse
déterminée par la mesure de I'épaisseur de ciréestapteur ; sa conductivité thermique est

connue.
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En conditions propresiT ou A est proche de zéro quand la densité de flux augmen
et ce, quel que soit le régime de travail (Figusk hors de la génération d’un encrassement,
'augmentation defT ou deA suit une fonction linéaire avec des densités whe dtoissantes.

Il est aussi important de remarquer que méme sidlaude thermique augmente, en RTI, il y
a une différence notable avec les résultats obtenuRTS. Ceci s’explique par le fait que
nous avons utilisé une fréquence de travail (fG1B5 Hz) élevée par rapport a I'importance
de la résistance thermique. Ceci est di principat¢ra l'inertie thermique de I'ensemble

capteur/dép6t qui, modifié au cours de la phaseadéssement, affecte le temps de réponse

du systéme.
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Figure 55 : Evolution dulT et de I'amplitude (f = 0,0125 Hz) en fonctionldelensité de

flux en conditions propres et encrassées
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Nous constatons également une décroissance delitfadepde la réponse thermique,
A lorsque la fréquence des oscillations augmenteédestance thermique restant cette fois
constante (Figure 56).

En I'absence de dépbt, le régime thermique etdgquience de travail n’ont aucune
influence ; les valeurs mesurées sont proches de. Z&ependant, des qu’apparait un
encrassement, I'amplitude thermique décroit aveegimentation de la fréquence de travail.
Pour retrouver la différence de températdiieen RTS (f = 0 Hz), il convient de calculer la
moyenne du signal formé en RTI, — T, sur un nombre déterminé de périodes. Cette
moyenne est égale a la moitiéAle

L’évolution de 'amplitude thermique est une fooctide la fréquence de travail, de
I'épaisseur d’encrassement, de sa conductiviténtiggire mais aussi de la diffusivité
thermique du dépbt. Pour éviter I'amortissementade@ponsé), il est possible d'utiliser des
fréquences faibles pour lesquelles 'amplitude aksllations est égaleAT.

Enfin, notons que gréace au calcul de la moyenmpdeelle, la mesure d’encrassement

en RTI se fait sans aucune perte d’informationrgpport au régime permanent.
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Figure 56 : Evolution dufT, de I'amplitude thermique A et de la moyenne tesile de T~
Ty en fonction de la fréquence et de la résistaneentiue d’encrassemeni € 1400 W/m2)
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Lorsque la fréquence augmente, il y a dans le ntémes une diminution du
déphasage (Figure 57).

En I'absence de dépdt, le déphasage diminue semsht avec I'augmentation de la
fréequence passant de 4s a 0,005 Hz a 2,5s a 0,0Bdd4qu’apparait un encrassement, il suit
aussi une variation décroissante quelle que soédistance thermique déposée. Le déphasage
est une fonction de I'épaisseur d’encrassemenla di@quence de travail et de la diffusivité
thermique du dép6t.
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Figure 57 : Evolution du déphasagesn fonction de la fréquence et de la résistance
thermique d’encrassement € 1400 W/m?)

La Figure 58 met également en évidence l'augmemtatiu déphasage avec un
encrassement croissant. On note, cette fois enlecdéférence qui se crée entre la réponse en
régime thermique permanemT et celle en régime périodique (amplitude: lorsque la
résistance thermique devient supérieure a 50 KIW,d un amortissement de la réponse
oscillatoire deT,, due a l'augmentation de I'inertie thermique du @épCela conforte les

observations que nous avons faites plus haut.
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Figure 58 : Comparaison des régimes thermiques paant et périodique — Evolution de la
différence de température, de I'amplitude et duthdépge en fonction de la résistance
d'encrassemenp(= 1400 W/mz2 et f = 0,025 Hz ou 0,05 Hz en RTI)

En résumé, la réponse du signBj, doit étre considérée comme la résultante d'une
composante continue (surchauffe pariétale) et deoraposante oscillatoire (amplitude).
L'amplitude de la composante oscillatoire s'amopitis ou moins rapidement avec
laugmentation de la fréquence d'excitation ett@eéc 'augmentation du dépoét. Quelle que
soit la fréquence de travail, nous noterons quautahauffe pariétale (composante continue
ou moyenne temporelle) devra étre égale a la mdéi€elle mesurée en régime thermique
permanent puisque la puissance moyenne dissipéedeax fois plus faible. Nous pouvons
ainsi réduire la surchauffe pariétale moyenne emter@ant la précision métrologique sur la
mesure de I'encrassement. Pour une fréquenceeinfaidouble de la composante continue
(moyenne temporelle sur au moins une période) gata la surchauffe pariétale en régime
permanent.

Nous avons observé une augmentation de la différelec températurdT ou de
'amplitude mesurée et du déphasage avec l'augrientde I'encrassement. Comme nous
avons pu le voir dans le premier chapitre, ces mssuous donnent des informations quant a
la diffusivité thermique du dépo6t. Ainsi, parmi learametres, pC, et € la connaissance de
l'un d’entre eux permet de calculer le troisiemafirk le coefficient d'amortissement des
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amplitudes thermiques et la diminution du déphassg®mnction de la fréequence d'excitation
sont également des informations caractéristiquedéghdt qu'il conviendra d'intégrer a terme

dans un mode de fonctionnement particulier du capte

4.1.3.2 Quantification d’encrassements spécifiques

» Encrassement biologique de type biofilm

o Biofilm dense Escherichia col

Pour le premier dispositif décrit dans la partiMatériel et méthodes », les cultures
ont permis de réaliser des biofiimsEa coli. Dans ce cas, le milieu est trés enrichi en
nutriments et les conditions d’écoulement sont teines autour des sondes. Apres 48h, un
biofilm dense est formé et peut étre observé Visont (Figure 59). Les réponses de trois
capteurs FS ont montré la méme tendance et confiemg@mentation du dépdét bactérien a
leur surface. Initialement, une surchauffe paregti 0,4°C est observée. Cette valeur élevée
résulte d’'un mauvais coefficient de convection dit d’'un régime d’écoulement laminaire.
Une dérive defT traduit la formation d’un biofilm. Dans nos condits de travail¢ = 1600
W/mz2 etk = 0,6 W/(m.K)), I'épaisseur quantifiable est preae 150 pum.

1,2

I =—AT moyen [ °C]

0 500 1000 1500 2000 2500 3000
Temps [min]

Figure 59 : Evolution de la surchauffe pariétal® en RTS en fonction du temps pour 3
essais ¢ = 1600W/m?2)
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o Biofilm diffus et poreux P. Aeruginosa

Dans le second dispositif, une cultureRleaeruginosalans un bioréacteur continu a
été conduite suivant le protocole préalablemeninddfa numération des bactéries sur les
coupons a montré la présence d'un biofilm constileé7,17 log dUFC/cm? aprés 48h
d’incubation, ce qui correspond, en théorie, a é@paisseur de 100 a 150 um. Comme le
montre la Figure 60, le capteur n’a pas corroberdénombrement. Ni I'analyse des RTS , ni
'analyse des RTI ne permettent la détection dadieésion et/ou d'une croissance du biofilm.
La dérive thermique mesurée est inférieure au e@edide degré ce qui correspondrait a une

épaisseur inférieure a 1 um et reste non signivieat
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Figure 60 : Evolution des températuresel T, et dudT au cours de I'essai en bioréacteur
continu ¢ = 1400 W/m?2)

La souche bactérienne utiliséleé, Aeruginosaforme des biofilms essentiellement
composeés de structures en champignon dénommeeshkeoom» laissant circuler le fluide
au sein d'une matrice poreuse. Ainsi, la surfacim&e par ces colonies a la surface du
capteur peut ne représenter que 50% (voire moiedp dsurface totale et est difficilement
guantifiable par le capteur FS. Les phénoménes alevection, forcée, restent donc
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prépondérants a la surface de la sonde. La mesune @paisseur de biofilm, dans ces
conditions, devient donc impossible.

En second lieu, une étude comparative de deuxresltan mode discontinu a été
menée avec 2 soucheB, aeruginosaet S. aureusla seconde étant supposée former un
biofilm plus uniforme et compact. Dans le flacondnlé paP. Aeruginosaé,3 log UFC/crh
étaient détectés a la fin de I'essai et le biofimmé était visible, macroscopiquement, sur la
sonde. Dans le flacon inoculé par aureug(malgré une contamination en fin d’essai), un
dénombrement de 5,0 log UFCfcm été atteint. De méme que pour la culture en mode
continu, ni I'analyse des RTS ni I'analyse des R'DOnt permis la détection d’'une adhésion
et/ou croissance d'un biofilm. La dérive thermiguesurée est en dessous de la sensibilité des
sondes de température.

L'ensemble de ces essais démontrent que la qeatibh des encrassements
biologiques de type biofilm semble possible. Cepeimda structure des biofilms générés
affecte significativement une métrologie basée suiprincipe thermique. Il convient donc
d'émettre des réserves sur l'aptitude a détecebiddiims diffus ou poreux contrairement
aux biofilms denses. Le croisement d'informatioredewvant des sciences du vivant
(microbiologie) et la connaissance des structueebidfilm au sein des procédeés industriels
s'avere incontournable pour juger de la pertinathe® régimes thermiques permanent ou
périodique comme méthodes de détection.

» Encrassement organique de type laitier

Dans les procédés industriels, le capteur doitnioudes informations sur I'état
d’encrassement d’'un équipement. Nous avons placg,os essais, le capteur dans une zone
de chambrage pour laquelle tres peu de donnéegiénétalement disponibles. Pourtant, ces
zones sont parmi les plus importantes, dans le ohenaes IAA, pour assurer par exemple la
maturation ou la stérilisation d'un produit et sllesont sujettes aux phénoménes
d’encrassement tout comme I'est un échangeur dewha

La configuration et l'instrumentation du pilote sqaermet de comparer notre méthode
de mesure avec celles, plus conventionnelles, ques mencontrons généralement dans
I'industrie : suivi de perte de charge ou du coédfit global d'échange. Nous allons montrer
comment nous avons pu contrbler les cinétiques rdéssance ou de décroissance de

I'encrassement.
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La Figure 61 se focalise sur la phase d’encrassemgoroprement parler. Nous
voyons que les mesures faites en régimes thermigeesianent AT) et périodique
(amplitude) sont en accord durant cette phaserptgitent de suivre 'augmentation du dépoét
a l'intérieur de la conduite. Les mesures globdles Dp/Dpy) confirment les mesures que
nous avons faites avec le capteur d’encrassemene quilote semi-industriel : il y a une
augmentation de la perte de charge réduite et inmawtion du coefficient global de transfert

lors de cette premiére phase.
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Figure 61 : Evolution dufT, de 'amplitude et des mesures globales (Dp/&dR) durant
une phase d’encrassement laitier£ 1800 W/m? et f = 0,0125 Hz en RTI)

Il apparait aussi important, dans ces tests delat&dn, de montrer la réponse du
capteur lors d’'une phase de NEP. Ainsi la Figuren@2tre le suivi que nous pouvons réaliser
en régime thermique permanent: lors du nettoykgelifféerence de température diminue
brutalement pour retrouver une ligne de base, gralehzéro. Cette mesure est corrélée avec
celle de la pression relativBR en entrée qui diminue elle-aussi subitement lasqu
'encrassement s’élimine et que par conséquemseddon de la conduite cylindrique retrouve
son diametre initial. Si nous regardons, grace parameétres mesurés, I'évolution du
coefficient global de transfeft/KS a la surface du capteur, nous voyons qu’il suinkme

comportement que €T, ce qui est logique dans le sens ou les transfieetsniques vont
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retrouver leur valeur initiale, sans dégradatioe du’encrassement. Nous n’avons pas pour

cette phase, trés rapide (quelques dizaines dendegp étudié le régime thermique

périodique.
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Figure 62 : Evolution dufT, ou coefficient global d’échange a la surfacecdpteur 1/KS et
de la pression relative PR durant un NEPF1800 W/m?)

Ces essais (pasteurisation haute d'un fluide de lzasere) rapportent une étude
comparative de trois méthodes de suivi de I'enerasat (perte de charge, coefficient global
d'échange, capteur FS) et confirment des phénomangsment démontrés, expliqués et
modéelisés en accord avec la littérature scientfidie capteur effectue une mesure locale et
en ligne, retranscrit précisément les difféerenteasps d'encrassement en accord avec la
littérature et s'avere pertinent pour contréleegtimer un degré ou une épaisseur de dépot
dans un équipement. Son implantation, son modeodetibnnement, son environnement
thermique et hydraulique sont autant de facteurdégrer pour effectuer une mesure fiable.
La cohérence entre I'estimation en ligne et la meepast-opératoire de I'épaisseur a ainsi été
vérifiée. De plus la possibilité de positionner aapteur dans un endroit quelconque de la
ligne de production permet de le placer dans desszgensibles. L'information fournie sera
complémentaire de mesures globales dans l'objdctif pilotage optimisé du procédé ou
d'aide a la décision.
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4.1.3.3 Validation industrielle

La Figure 63 rapporte I'estimation en ligne dediggeur d'encrassement (capteur FS)
et la température de pincement en sortie d'échantigldpa (différence entre la température
d'entrée du fluide secondaire et la températuresatée du produit), lors du traitement
thermique (stérilisation UHT) d'une matrice laderNous avons pu mesurer et suivre
I’évolution du dépdt (conductivité thermique conpaa cours d’'une phase d’encrassement de
200 min. La mesure thermique globale sur I'échangéd’indication du capteur FS sont
identiques et traduisent les mémes mécanismes.

Si le nettoyage en place est difficilement suivi f@ méthode globale, le capteur
d’encrassement permet de voir précisément I'élitlnadu dépot jusqu’a ce que sa réponse
retrouve une ligne de base initiale. Dans ce casgdpteur apparait comme un outil
complémentaire capable de donner une informatiécige sur I'efficacité du nettoyage et
donc de réduire et le temps de cette phase, ebhgommation d’énergie qui lui est
nécessaire, et les produits utilisés. On peut @maginer redémarrer un cycle de production
plus rapidement ce qui est d’'un intérét évidentr padustriel.

En complément, de nombreux sites industriels (nati®@ et internationaux) sont
désormais équipés ou en phase de test sur leerdigproduction (IAA, industries papetiéres,
eaux de procédés industriels). Les différentesimessdu capteur (FS) et quelques "success

stories” sont consultables sur le site de la secidMeosens hitp://www.neo-

sens.com/fr/success-storiedlles confortent la validation industrielle dispbsitif.

14 & 14
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Figure 63 : Comparaison de la mesure du capteuncfassement a une méthode globale sur

site industriel
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4.1.4 Conclusions et discussion a propos des essais

La détection et la quantification de I'encrassemeué ce soit dans le domaine des IAA
ou, par exemple, dans les circuits de refroidissgmeesente un intérét pratique certain. Nous
venons de voir que le fonctionnement du capteurggime thermique périodique permet de
sécuriser la métrologie par la mesure a la foise’amplitude et d’'un déphasage entre deux
signaux, tous deux caractéristiques de I'évolutieencrassement. Cette double information
peut également permettre de connaitre certaineprigrés thermo-physiques du dépot
auxquelles nous n'avions pas acces auparavaninefare est dépendante de la diffusivité
thermique du dépbt a travers sa chaleur spécifiguesa conductivité thermique. La
connaissance de la nature de I'encrassement ebtituque nous cherchons a atteindre. |l
permettrait d'optimiser les phases de nettoyagkésitnination.

Nous avons vu que l'augmentation du dépét accio#rtie du systeme : la fréquence
d’utilisation a ainsi une influence considérablelss mesures d’amplitude et de déphasage. Il
est alors important de remarquer que I'on peut ¢éraples mesures par le calcul de la
surchauffe pariétale équivalente en régime therenigarmanent a partir de la moyenne

temporelle du signal,, — T,formé en régime thermique périodique.

La précision observée sur les mesures de tempérdtucapteur FS:(0,2°C) pointe
certaines limites. La détection d’'un encrassemenpeut se faire que lorsque la différence,
AT, est supérieure a 0,4°C, ce qui, pour la géomeétrieapteur FS et nos conditions de travalil
(¢ = 1400 W/m?2), ne permet la détection de dépdta gartir d'une centaine de micrometres

(pour une conductivité thermique de 0,1 a 0,6 VWK(n.

Les essais de suivi des encrassements biologiquesnis I'accent sur les limites de
détection du capteur. Nous n'avons pas été en mekudétecter la formation d'un biofilm
poreux, de type mushroom». En revanche en augmentant la compacité du dégdt

capteurs ont une réponse convenable traduisaainésques de formation du biofilm.

Les avantages métrologiques que peut apportetidation d’'un microsysteme pour
répondre a ces problématiques semblent alors ésgiden
* Les dimensions et donc la masse d'un micro-capteumt diminuer l'inertie du

systeme et donc les temps de réponse. La conségasihngue nous pourrons travailler
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a des fréquences plus élevées et pourront, parme&esuivre plus précisément les
cinétiques d’élimination de dépét,

» La sensibilité des capteurs de température, dépéopn technologies microsystéemes,
sera bien meilleure que celle des thermocouplesiqus utilisions. En augmentant, la
sensibilité thermique, nous espérons diminuer liesitds de détection et de
guantification du capteur et ainsi détecter desramsements dont I'épaisseur est

beaucoup plus faible ou dont la structure est bmgumoins dense.

4.2 Le micro-capteur et ses performances

4.2.1 Contexte et objectifs

L’étape de conception, comprenant les simulatiamadriques, et les travaux réalisés
au LAAS-CNRS ont abouti a la réalisation d’un capteicrosysteme que nous destinons a la
mesure de I'encrassement. Outre la diminution déssade fabrication et 'augmentation des
capacités de production par un procédé de réalisatpllectif, la miniaturisation vise
'amélioration des performances métrologiques (bdité, LOD, LOQ et temps de réponse)
du capteur d’encrassement. Le microsysteme testénespuce dont lgap rempli d’air, a

une largeur de 50um. Il a été reporté par prod@igdéhip sur un PCB plein.

L’'objectif des expériences est de mesurer la répods microsysteme, en
environnement hydrodynamique contrélé, face a desagsements croissants. Nous avons
cherché a analyser les réponses thermiques dusystéme en fonction :

» Des conditions d’écoulement,
* De la densité de flux dissipée,

* De larésistance thermigue de I'encrassement.

Nous avons aussi déterminé, par I'expérience :
* Les limites de détection et de quantification dst&me,

* Les coefficients de convection moyens a la surthceapteur propre en fonction des

conditions d’écoulement.
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Toutes les mesures ont permis une comparaison lagedonnées estimées et les

prévisions du cahier des charges.

4.2.2 Matériel et méthodes

Le dispositif expérimental est représenté sur lgufe 64. Il se compose de trois
organes principaux : un systeme d’agitation intégwé un viscosimetre, une cuve double
enveloppe et un cryostat permettant le contrélia dempérature.

Une cuve en verre a fond plat et a double enveldppe= 80 mm, h = 100 mm, soit
un volume utile de 0,5 L) a été utilisée. L'agitatectenu est une hélice marine a trois pales
(BOLA, réf. C378-04, kre= 250 mm, D = 50mm, matériau Téflon). L'agitatest centré et
positionné au tiers de la hauteur. Les mesuresitdsse d'agitation, de température de
référenceT,s pour la température du fluide et de couple enelige font a I'aide du
viscosimétre (Viscotester VT 550 Haake, Thermo é&iisBcientific, réf. 002-7026, vitesse :
0,5 & 800 mitt, couple : 0,01 et 3 N.cm) travaillant & vitessepdsée. La régulation de
température et la circulation d’eau dans la doelieeloppe se font via le cryostat (HAAKE
DC30, preécision x 0,01°C, Rax= 2 kW). Le viscosimeétre est relié a un ordinatetautorise
son contréle/commande via le logicielHaake Rheowin job Manager (Thermo Fisher
Scientific, v.4.10.00007). La lecture et exportatides données se fait grace au logiciel
« Haake Rheowin Data Manager(Thermo Fisher Scientific, v.4.10.00007).

HAAKE VT 550

N,C, T
RsS232

/ 1, U, Tw, Tb
Cryostat
DC30

Carte Electronique
‘ Capteur MEMS

Multimetre 1
Tw

Multimetre 2

Figure 64 : Dispositif expérimental pour la caraggation a I'échelle laboratoire du

microsysteme (entouré en rouge)

Le microsysteme testé est une puce (épaisseur A)Gurface : 3,9 mm x 3,9 mm,

surface active : 1mm x 1mm) et donglep rempli d’air, a une largeur de 50um. Le report du
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composant s’est fait sur un PCB plein de longu®@r him. L'étanchéité, au contact, entre la
puce et le PCB, est assurée par un joint d’épox3E-1Ze PCB a été tropicalisé par une laque
(APL, fabricant Electrolube). Les coefficients @enpérature pour les deux résistanRget
R, ont été mesurés : 4546 et 4512 ppm/°C respectiverte sont sensiblement inférieurs a la
valeur de 5000 ppm/°C a cause de la prise en comggeautres résistances (fils) non
influencées par la température. Par extrapolateola dourbdr(T), entre 10 et 40°C, que nous
avons étudiée, les résistandgsa 0°C sont respectivement de 368Q0et 73000Q2. La
résistance chauffante est de %20

La mesure et I'enregistrement des résistarRg®t R,, est effectuée par I'acquisition
des données de deux multimétres électroniques higit2100 6Y2-Digit USB Digital
Multimeter) via I'interface logiciell&Kl-Tool. Enfin, le programme de commande/acquisition
gue nous avions développé pour les premiers essass permet de contréler et d’enregistrer
les paramétres de commande ) de la résistance chauffante en régimes thermiques

permanent et périodique.

Le microsysteme est immergé dans la cuve et posii@n paroi au tiers de la hauteur
(Figure 65). La température est constante et régul20,5°Ct 0,01°C et le fluide utilisé est

de I'eau dont les propriétés thermo-physiques samtues.

Figure 65 : Micro-capteur plongé dans I'eauFigure 66 : Réalisation d’'un dépot de résine

d’'une cuve double-enveloppe sur le capteur et les échantillons « témoin »
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L’encrassement modele est réalisé a partir d'usmeéphotosensible en spray (SU-8
MicroSpray™, fabricant MicroChem) donnée pour la réalisatiencouches. Les propriétés
thermo-physiques de cette résine sént:0,2 W/(m.K),p = 1190 kg/mi, Cp = 1200 J/(kg.K)
[144]. Le protocole d’utilisation que nous avon®pté comprend 3 étapes :

* Pulvérisation par différents va-et-vient a 10 cmlalsurface ; le nombre de passages
détermine I'épaisseur finale du dépot (environ 1@oor 6 a 9 passes),

* Mise au repos des surfaces couvertes pendant 1erjn

e Recuit a 100°C pendant 10 minutes.

En conditions propres, les tests ont été menésissipdnt successivement, dans
I'élément chauffant, des puissances de 0 mW, 1,8 8@/ mW et 8,5 mW (densité de flux
maximale de 8,5 kW/m?), et, pour chacune d’entlesekn augmentant la vitesse de rotation
de 0, 2, 10, 70, 200 & 500 nfitnombre de Reynolds d'agitation maximal de 216800)des
plages de 5 minutes. L’acquisition des parametwesagpteur Ry, Ry, I, U) et des parametres
opératoiresTrer, Vitesse de rotatiom et couplem) se font respectivement toutes les 2s et 10s.
L'investigation des régimes thermiques périodicu&sé conduite pour une puissance de 8,5
mW, une fréquence constante de 0,0125 Hz et desseis de rotation allant de 0 & 500 min
Dans ce cas, l'acquisition des parametres du caff®&uR,, |, U) et opératoire T, Vvitesse
de rotationv et couplem) se font respectivement toutes les 0,5s et 10s.

En conditions d'encrassement, 4 épaisseurs d'amrest ont été réalisées a la fois
sur le micro-capteur mais aussi sur 4 puces "t€m(itigure 66) afin de contréler les
résistances thermiques déposées. Les épaissedépdiieont été atteintes par pulvérisation et
pour 6, 10, 20 et 40 passages successifs. Lesahtdtgns "témoin” (5mm x 5 mm) sont
pesés, d'abord a vide, puis aprés chaque dép&essitd?our chaque dépbt, les deux régimes
thermiques ont été testés avec la méme puissassipék (P = 8,5 mW) et pour différentes
conditions d’agitation avec les mémes vitesseotiion que précédemment.

Enfin, nous avons effectué un nettoyage "grosslerta puce avec de I'acétone pour
éliminer la résine tout en laissant un voile (dawé résiduelle non quantifiable). Ce dernier
point nous permet alors d'apprécier la sensihilitecapteur en régime thermique permanent,

et de contréler sa sensibilité par rapport aux itmmg initiales, propres.
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4.2.3 Résultats

4.2.3.1 Réponse en régime thermique permanent (temps de réponse,

sensibilité¢, LOD et coefficient de convection local)

En conditions propres, nous avons étudié le compwht du microsysteme en

fonction de la puissance dissipée dans I'élémenuftant et des conditions d’écoulement

dans le réacteur. La Figure 67 illustre les répsrisermiques enregistrées en fonction du

temps pour différentes puissances et conditiorggtdtaon.
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Figure 67 : Evolution des températuress;, Ty, et T, et de la vitesse d’agitation en conditions

propres en fonction du temps pour deux puissanifEsahtes ¢ = 3900 W/mz puig = 8500

W/m?2) en régime thermique permanent

> Sensibilité, LOD et temps de réponse

Nous observons une excellente stabilité de la testye du fluide (référence), sur

chacun des paliers, quelles que soient les conditiopératoires et conformément aux

spécifications de régulation de la températttr@,01°C).
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Le bruit de mesure observé dyretT,, suit sans surprise une distribution normale. La
sensibilité des capteurs de température, dansarabtions expérimentales, peut étre estimée
a partir de la déviation standard en phases afive 0 mW) et passive (P = 0 mW). Les
déviations standards traduisent un bruit plus ingmrsurT, en mode passif (Tableau 30). En
revanche, dés qu'une puissance est dissipée auseaiapteur, le bruit de mesure Suyy
augmente fortement en lien probable avec un btaoitgihe électrique. Dans nos conditions,
nous considérons une LOD égale a 2,58 fois la siditisimaximale (déviation standard),
c'est-a-diret 0,05°C avec un indice de confiance de 99% poucdgteurs dd,, et Ty. En
termes de résistance thermique, cela est équivalatk/W ou une épaisseur de biofilm de 7

pum.

Mode inactif| Mode actif
(P=0mW)| (P>0mw)
Ter| +0,0091 + 0,011
Ty + 0,016 + 0,020
Tw + 0,011 + 0,020

Tableau 30 : Analyse de la déviation standard desures de température en modes actif et

passif (indépendamment de I'agitation)

Lors de la transition entre 2 paliers, le tempgé&monse des capteurs en conditions
propres est estimé. Nous observons logiguementdimeution de cette grandeur lorsque
l'agitation augmente, c'est-a-dire lorsque le ¢oiefit de convection et le nombre de Biot
croissent. Ceci traduit une modification de I'étpé entre les résistances thermiques interne
(capteur) et externe (convection). En revancherngs de réponse expérimental, estimé entre
2 et 10s en fonction des conditions expérimentatste largement supérieur a ceux estimés
dans le chapitre 1 (entre 1 et 100ms). Ceci sgueliprobablement par une isolation
thermique médiocre sur la face arriere du micr@syst (points de reprise de contact) et une
inertie thermique plus importante du fait d'un dage avec le support PCB.

> Déperdition thermique latérale et coefficient dewartion local

La Figure 68 démontre qualitativement que les nessde températures, et T,,, sont
affectées par la puissance dissipée et les conditozales d'écoulement.
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Figure 68 : Evolution des différences de tempémtui,/T.er etA4Ty/ Trer €N fonction de la

puissance dissipée et du nombre de Reynolds diagita

Nos observations sont que :

* La qualité des mesures de température (P = 0 miNpeecte AT/ Tret = Tw — Tref ~
0°C etATy/Trer = Tp — Tre ~ 0°C).

* La membrane mince ne constitue pas un isolantiparéaqui entraine une déperdition
thermique dans le bloc périphérique de la zoneeacti

* Les différences de température augmentent lorsgpeissance dissipée augmente et
lorsque le nombre de Reynolds diminue.

* L'incidence du coefficient de convection, autreméibtdu régime d'écoulement, est
fondamental si une estimation de la températurudile est recherchée.

Les simulations numériques des champs de tempérdaurs la structure MEMS ont
montré que les températures devaient étre homogeanesein des blocs central et
périphérique. Nous pouvons alors estimer un caefftale convection local soit en négligeant
les déperditions thermiques latérales a travensdmbrane (valeur maximale théorique), soit

en tenant compte du gradient de température générde bloc latéral (valeur minimale
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théorique). Nous retiendrons comme hypothése gued#icient de convection est le méme

sur les surfaces active et périphérique du capteur.

P= I:)utile + Pperte = h [ (Sactive [(TW _Tref )+ Spéripherque [(Tb _Tref ))
I:)utile .
= Equations 76 et 77
I:)total 1+ Spéripherque me /Tref ( q )
Sactive mTW / Tref

La Figure 69 représente ainsi I'évolution du ratire les flux utile et total et
I'estimation des coefficients de convection locpaur les différentes conditions investiguées.
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Figure 69 : Evolution des coefficients de convet(iminimal, maximal) et du ratio flux utile

sur flux nominal en fonction du nombre de Reyndldgitation et de la puissance de chauffe

Le calcul des coefficients de convection maximalnés perte) et minimal (avec les
pertes intégrées) permet d'encadrer le coeffialentonvection réel sachant que le MEMS
n'est pas parfaitement isolé sur sa face arrieseireles cotés. Nous noterons que les valeurs
obtenues (entre 1000 a 8000 W/(m2.K)) sont du m@&mies de grandeur que celles estimées a
partir des corrélations semi-empiriques rapportzes le chapitre 1. L'évolution du ratio des

flux utile et nominal, valeurs comprises entre 13@%, met en évidence que les pertes sont
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tres importantes. Les simulations numériques aitluit a une valeur proche de 70% pour
un coefficient de convection égal a 2000 W/(m2IKallure de ces courbes semble démontrer
un effet de pompage (puits thermique) sur la fadera.

Malgré ces nombreuses limites induites par l'irdgn de la structure microsysteme
sur un support, nous établissons deux corrélatserai-empiriques entre invariants de
similitude (Nu, Regiaion €t Pr, Figure 70) en utilisant la densité de flux maXenaCes
dernieres permettront de définir des condition®fables (coefficient de convectitnélevé)
ou défavorable a [l'utilisation du capteur. Il camti de préciser que la dimension
caractéristique retenue pour le calcul du nombré&dsselt est soit la largeur de la surface
active, 1 mm (perte négligée) soit la largeur ®thll capteur, 3,9 mm (toute la surface du
microsystéme contribue a I'échange). Le domaingalidité de ces corrélations devra étre

étendu pour d’autres fluides et d’autres conditidésoulement.
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Figure 70 : Corrélations entre invariants de sirnitie - Evolution du nombre de Nusselt, Nu
en fonction du produit Re.Bt
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4.2.3.2 Réponse du microsystéme face a un encrassement en régime

thermique permanent

En conditions d'encrassement, la réponse du captedté étudiée pour différents
dépbts de résine SU8 en fonction du régime d'énmrié et pour une puissance dissipée
nominale de 8,5 mW. A la fin de I'expérience, lacpuest nettoyée (conditions propres
finales) ; il reste cependant des traces de soeiilibservables a I'ceil nu et la résistance
thermique a la surface du capteur est non nulles eliépaisseur indéterminée. Les épaisseurs
des dépbts et les résistances thermiques résgltanteété déduites par pesée comme le

rapporte le Tableau 31.

Référence . 7/[mg] | e [um]| Ry [K/W]
Enc. 0 0 0 0
Enc. SR n. d. <10 n. d.
Enc. 1 2,23 18,7 93,7
Enc. 2 5,01 42,1 210
Enc. 3 9,67 81,2 406
Enc. 4 20,21| 169,8 849

Tableau 31: Masse de résine SU8 déeposée et esiimidds épaisseurs et résistances

thermique générées pour les différents encrassenfedt non disponible, SR: souillure

résiduelle)

La Figure 71 rapporte I'évolution des différences tdmpérature d&,, et T, par
rapport a la température de référeng, en fonction du nombre de Reynolds d'agitation et

de lI'encrassement.
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Figure 71 : Evolution des écarts de températurecdaaéférence en fonction du nombre de
Reynolds et de I'encrassemeptH 8500 W/m?)

Nos observations et tendances générales sontilestas:

» Les difféerences de température diminuent lorsquetabre de Reynolds augmente et
la résistance thermique de dépot diminue.

* La dérive thermique d&, en fonction de la résistance thermique de dépparaijit
faible devant celle dd,, sans pour autant étre négligeable (valeurs swpésea
I'incertitude de mesure 0,05°C).

* |l apparait, quel que soit le régime d’écoulemenie zone de saturation a partir de
laquelle la différence de températw@,, /T N’évolue plus et tend vers une limite,

traduisant I'apparition d’effets de bord importants

Les conditions optimales de travail du capteurespondent au régime d'écoulement
fortement turbulent. Si les différentes surchauffesiétales tendent a étre confondues pour
les différents encrassements en régime de trans{i® < Re@giation < 3000), il en est
autrement des que le régime devient turbulent, wiecgrrespond souvent aux conditions

d’utilisation visées dans l'industrie et a un amtél'utilisation du capteur.
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» LOD et LOQ

L'objectif technologique est d'utiliser la doubletnologie T, T,) présente sur le
capteur microsysteme pour détecter et suivre L d'encrassement naissant en l'absence
de référence thermique externe. La Figure 72 coenp@volution des différences de
températuredT,/Trer, AT/ Tres €1 AT en fonction de la résistance d'encrassement pour un

régime d'écoulement turbulent.
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Figure 72 : Evolution des réponsés, AT,/ T etATy/ Tt avec la résistance thermique
d’encrassementy(= 8500 W/m? - Rgjtation = 21000)

Nous identifions ainsi une zone de travail pouuktp 'augmentation de la résistance
thermique a la surface du microsystéme est mesuealgic une augmentation significative de
la surchauffe pariétale. La représentation defférénce de températurtl en fonction de la
résistance thermique traduit une gamme entre 0@K3W (pour S = 1mm?) dans laquelle le
capteur peut étre utilisé. Dans cette zone, leecapést sensible a I'augmentation de la
résistance thermique a sa surface ; ensuite, lammasteint un palier et s’atténue a cause des
déperditions thermiques latérales et vers l'arrduemicrosysteme. Nous noterons que ces
données et ce phénomeéne sont en accord avec igsigmé faites dans le chapitre 2. Nous

avions alors déterminé une limite métrologique’delte de 150 um (pour = 0,6 W/(m.K)).
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La LOQ maximale peut étre définie par une résisatiencrassement proche de 300
K/W, ce qui équivaut a une épaisseur d'environ 180(pourik = 0,6W/(m.K)). Rappelons
gue la LOD est définie par l'incertitude meétrolagtggdans nos conditions, c'est-a-dire
0,1°C, ce qui équivaut a une résistance thermiguE2dK/W et une épaisseur de 7 um (pour
= 0,6 W/(m.K)), sous une densité de flux impose8%@0 W/m=.

4.2.3.3 Réponse du microsystéme face a un encrassement en régime

thermique périodique

La réponse du microsysteme a été analysée, a friéguet a puissance constantes soit
0,0125 Hz et 8,5 mW respectivement, pour les méépassseurs croissantes de dépbt que
précédemment. Les résistances thermigBgset diffusivités thermigues sont restées
identiques.

L'utilisation du capteur en régime périodique ampisrde dresser le méme constat que
celui établi précédemment quant aux limites deléson thermique entre les deux capteurs
de température et l'apparition d’effets de bord amgnts avec laugmentation de
I'encrassement. C’est pour cette raison que ndassahous limiter ici a I'étude de la réponse
Tw. En outre, nous considérons la température ddd|Ti.;, comme constante pour chaque
épaisseur d’encrassement et pour chaque régimeulétent.

La Figure 73 permet d'illustrer les données brugdsvées en RTI pour la température

pariétale lorsque la résistance thermique vanmaet la densité de flux dissipée.
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Figure 73 : Evolution de la température pariétalgdn fonction de la résistance thermique
d’encrassement (P = 8,5 mW, f = 0,0125 Hz,;Re.:n = 21000)

Comme pour le capteur FS, I'application d'un régihermique périodique entraine
trois évolutions :
e une variation de la valeur moyenne temporelle deehapérature pariétald,,, avec
'encrassement,
» une oscillation sinusoidale dg caractérisée par une amplitudlet une fréquence

e un déphasage de la répofiggoar rapport a I'excitation.

La premiére remarque que nous pouvons formuleqstla variation temporelle de
Tw ne suit pas une fonction sinusoidale parfaitepl@omene apparait pour des résistances
thermiques d’encrassement non nulles et se trpduitin « effet de pointe » lors du passage
par la valeur minimale. Il peut étre expliqué pas @ffets de bord et des effets de pompage
thermique, complexes a interpréter, qui peuventuined une déformation du signal
représentatif des variations dg. La premiére conséquence de ce phénoméne estegtr'il
difficile d’appliquer un modéle sinusoidal a I'’éutibn temporelle de la température pariétale
afin de déduire, a partir du modéle, I'amplitudes dscillations en présence d’encrassement
(Figure 74).
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La deuxiéme conséquence est que la moyenne tergp(®et au moins une période)
du signal formér,, — T, est maximisée, le signal n’étant pas parfaitersgntétrique autour
d’'une température donnée.
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Figure 74 : Evolution de la température pariétalg&n conditions propres et encrassees et
application d’'un modéle sinusoidal pour le calcall&amplitude (P = 8,5 mW, f = 0,0125 Hz,
Reagitation = 21000)

La seconde remarque concerne le calcul du déphasagetard enregistré de, par
rapport a l'excitation donne des valeurs de lordte 0,5s quel que soit le degré
d’encrassement du capteur. Cela permet de mettégidance la tres faible inertie du capteur
et la diminution des temps de réponse par rapporsyateme FS. Cependant, la période
d’enregistrement minimale que nous avons utiliséed® 0,5s et correspond ainsi aux valeurs
de déphasage. L’évolution de celui-ci n’est ni Bigative, ni représentative des phénomeénes
apparaissant au voisinage de la surface du capledaudra donc, pour exploiter ce
parameétre, travailler avec un systeme d’acquisitiomt la période d’acquisition est trés

inférieure (f >> 2 Hz) au temps de réponse du capte
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Nous analysons I'évolution de 'amplitude des datidns deT,, (calculée a partir de
la différence des valeurs maximale et minimaleasumoins une période), et du double de la

moyenne temporelle pour les comparer avec la répobtenue en RTR T,/ Tt (Figure 75).
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Figure 75 : Evolution de 'amplitude A, de la mogertemporelle (x2) en fonction de la
résistance thermiquey (= 8500 W/m?, Rgjtation = 21000). Comparaison avec la réponse en

Pour les 3 réponses, la tendance est la méme. lLtévo est croissante jusqu’a une
résistance thermique de I'ordre de 300 K/W avaattéindre une limite et de s’affaisser a
cause de l'apparition d’effets de bord importarttsle déperditions thermiques latérales et
vers l'arriére de la structure microsystéme.

L’amplitude calculée en RTI permet de retrouvervateurs de surchauffe pariétale
mesurées en RTS car la fréquence de travail (0£23, Hz) est trés faible en comparaison
avec l'inertie et le temps de réponse du micro@aptLa théorie (Equation 63) nous a
enseigné que I'évolution de I'amplitude est cramsaavant d’atteindre un maximum et de
s’atténuer avec l'augmentation de la résistancemiggie. Cependant, le point d’inflexion
théorique apparait pour des épaisseurs supériautesim et nous soulignons une nouvelle
fois I'apparition des effets de bord et des dépienas thermiques vers les cotés et l'arriere de

la puce.
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Enfin, comme nous I'avions prévu, le calcul d’uneyenne temporelle (multipliée par
un facteur 2), donne des valeurs surestimées p@oraa la surchauffe pariétale réelle a
cause de l'asymétrie du signal thermique ; il partnat de méme de suivre I'évolution de
'encrassement jusqu’a une résistance thermiqu80feK/W et suit exactement la méme

tendance que la réponse en RTS.

Nous avons également comparé les réponses en AR (s et RTI A) en fonction
du nombre de Reynolds d’agitation (Figure 76).
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Figure 76 : Evolution de la surchauffe pariétaleRMS 4T,/ T — précision :+0,05°C) et
RTI (A — précision #0,1°C) en fonction du nombre de Reynolds d’agitagiour différentes
résistances thermiques d’encrassement 8500 W/mg?)

L’évolution de la surchauffe pariétale suit la mémedance quel que soit le mode de
fonctionnement (RTS ou RTI). Ainsi, 'amplitude dime lorsque le nombre de Reynolds
augmente et/ou la résistance thermique de depbingkem S’il apparait, pour un régime
d’écoulement donné, une zone de saturation a mertiaquelle la différence de température,
ATW/Trer, N'évolue plus, cela ne semble pas étre le caxler nous travaillons en RTI et
mesurons I'amplitude. Ce mode de fonctionnementepeut étre la possibilité de mesurer

des résistances thermiques plus importantes dnasiahissant, dans une certaine mesure, des
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effets de bord. Seule la poursuite de ce travaismermettra de renforcer ou d’infirmer cette
idée en explorant des résistances thermiques epbasemportantes et avec, par exemple,
des fréquences de travail différentes.

Logiguement, comme en RTS, les conditions optimales travail du capteur
correspondent au régime d'écoulement fortementulemb (10 < Rgyitaion < 3000), pour
lequel la distinction entre les différentes surdfemu pariétales est aisée en regard de la
précision métrologique des capteurs de température.

4.3 Comparaison des capteurs FS et MEMS, des modes de

fonctionnement et discussion

La miniaturisation du capteur FS en une structurerarysteme a donc eu plusieurs

conséguences :

e La réduction des dimensions en accord avec leecales charges. Le capteur
microsystéeme présente une surface active (zonerg@w par le flux de chaleur) de 1 mm?2
contre 70 mm?2 avec le capteur FS. Cela a pour qoesée la possibilité d’augmenter la
densité de flux de travail et d’augmenter la seligldu capteur. Dans le méme temps, les
dimensions réduites de la puce ainsi que le prodédéalisation collectif qui a été mis au
point vont permettre d’augmenter les capacitésrddyction et d’abaisser les codts de revient

industriels.

» La LOD thermique a été abaissée de 0,2°C a 0,66~rmément aux spécifications
du cahier des charges. Cette augmentation de Eb##é résulte directement des choix
technologiques adoptés pour la réalisation du meyst@me. La LOD du capteur est ainsi
réduite de 0,4°C & 0,1°C.

 L'utilisation d’'une faible surface active permeatteindre des nombres de Nusselt ou
des coefficients de convection plus élevés confarerd a la théorie. L’application de
densités de flux plus importantes (1600 W/mz2 pel¥$ et 8500 W/m?2 pour le microsysteme)
tout en conservant une surchauffe pariétale fdéieconditions propres) est alors possible.
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e La LOD en termes de résistance thermique surfac{gu équivalent en épaisseur
d’encrassement) résulte directement de la LOD thigrenet des densités de flux appliquées.
Ces valeurs passent ainsi de 2,5.K0m?/W & 1,2.15 K.m?/W (ou de 170 pm & 7 pm avec
= 0,6 W/(m.K)) traduisant un facteur d’amélioratisnpérieur a 20. Nous pouvons ainsi
effectuer une détection plus précoce, nous pougausager de détecter les premiéres étapes
de formation d'un biofilm mais aussi des biofilmendl la structure est poreuse de type

« mushroomy.

* La limite de quantification est plus faible. Thigmement, les modeles du cylindre
infiniment long (FS) et de la plaque plane infilBMIEMS) traduisent des évolutions
respectivement asymptotiques et linéaires de lahauffe pariétale en fonction de
'encrassement. Les mesures expérimentales s’é@tadpidement de ces deux modeles du
fait de I'apparition des effets de bord. Ainsi, l68Q maximales passent de 3 mm a 180 pm.
A partir d'un certain seuil, il nest plus possibiie mesurer des variations d’épaisseurs
d’encrassement. C’est alors que la structure MEMSlee capteur FS apparaissent
complémentaires pour couvrir une gamme de mesurgudljues micromeétres a plusieurs

millimeétres.

* Le temps de réponse a été diminué par un factenai8 cette réduction reste bien en
deca des attentes fixées dans le cahier des ch&geiss’explique par le fait que méme si la
mesure se fait a partir de la puce microsysténest ¢’ensemble puce @lackaging(PCB,
fils, etc.) qu’il faut prendre en considérationirigrtie de 'ensemble reste encore importante

et ne permet d’aboutir a des temps de réponsadnféra la seconde.

 Le choix des résistances (implantation ionique)it doous permettre un
fonctionnement entre 0 et 160°C. Ceci reste aieénpfar I'expérience. A noter aussi que des
circuits de linéarisation peuvent se révéler neesspour une utilisation sur une large
gamme de température puisque la variation destaésss avec la température n'est pas

strictement linéaire sur tout le domaine 0 — 160 °C
* Le capteur microsysteme testé, avec gap de 50um, permet de résister a des
contraintes en pression de 3,5 bars. Cette limdteea deca des exigences du cahier des

charges mais nous savons déja comment augmenter liceite soit par un remplissage
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approprié des espaces laissés libres par la grgwafende du silicium, soit par l'utilisation
d’un packagingadéquatpackagingqui doit aussi permettre la résistance chimiqueagteur

dans un environnement industriel.

L’utilisation d’'un nouveau mode de fonctionnemeagyime thermique périodique, a

permis plusieurs améliorations notables :

« La modulation de la densité de flux permet un fiemnement du capteur avec une

surchauffe pariétale réduite évitant ainsi d’éime torce motrice a I'encrassement.

« La métrologie est sécurisée puisque le suivi dacfassement se fait a partir de
I'évolution de 3 grandeurs : I'amplitude des ostiins en température, le déphasage entre
cette réponse et I'excitation en puissance et leuta’'une moyenne temporelle (dont le

double permet de calculer la surchauffe pariéthteraue en régime thermique permanent).

e Nous pouvons accéder aux propriétés thermo-phgsiqiu dépbt. En effet, les
parameéetres mesurés, amplitude et déphasage, sofdra¢ions de la diffusivité thermique de
I'encrassement. Ainsi, parmi les paramettgsC, ete, la connaissance de deux d’entre eux
permet de calculer le troisieme. Cette informatest un pas important dans la quéte
d’'informations concernant la nature de I'encrassengei permettra, a terme, d’adapter un

traitement spécifique pour le nettoyage des équamdsn
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L’ensemble de ces conclusions est reporté danab&edu 32.

Régime JeizEs Conditions | Performances métrologiques RESIEEES)| - VEIREE
ther?ni ue Lo d’utilisation déduites o B e ey
q déduite meécanique tale
LOD
Température [°C] :| + 0,4
. Propre Ri.s[m2.K/W]: | 2,5.10*
o= (RTS ou Epaisseur [um] : 170
T E R RTI) .
S 2| Permanent [K/\tR/] Temps de réponsgs] Température ;| | 5|
= RTS 0-160°C
- > ql) ( ) e [um] <5
w22
'g g LOQ max Pression :
S & S Ri.s[M2.K/MW]: | <5.10°| 0-30 bars
(0] = (RTS ou Epaisseur [mm] : 3
T Rin RTI) Temps de réponsés]
Périodique| [K/W] L/P
(RTI) e [um] <30
a [m2/s]
LOD
Température [°C] ;| +0,1
5 B
T ou RTI) Epaisseur [um] : 7
o= R Temps de répons VBT
& —| Permanent [K/\tR/] P ponsgs] 0 - 160°C
0 o . (RTS) <
Lo e [um]
= . L
w-e o Pression :
€ @ LOQ
= 8 ™ 0-3,5gap
0og Encrasse | Res[m2KW]: | < 5.10*| de 5|.0dum
> ' : rempli d’air
= (RTS ou Epaisseur [um]: | 180 p )
L Ren RTI) Temps de réponsgs]
Périodique| [K/W]
(RT) | eum] <10
a [m?/s]

Tableau 32 : Synthése des résultats et comparaistra capteur FS et capteur MEMS
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- Conclusion -

Les phénomenes d’encrassement dans les procéatiéstrials sont des phénomeénes
complexes et a l'origine de nombreux problemesrtiegles, financiers et environnementaux.

Les techniques de suivi existantes sont des méthgéleéralement globales parfois
complexes dans leur mise en ceuvre et ne permgsnde fournir d'informations dans les
zones les plus sensibles a I'encrassement d’upémgnt.

Dans le cadre de ce travail de thése, nous avarstaha développer un capteur peu
colteux, sensible a I'encrassement, facilementantpble dans les procédés et permettant de
suivre les cinétiques d’encrassement sans avoiimifluence sur le procédé ou I'équipement.
L’ensemble des travaux réalisés a conduit a ladaabn d’'une nouvelle méthode pour le
suivi de I'encrassement dans les procédés indlss&ied la mise au point d'un microsystéeme

destiné a en faire une mesure extrémement fine.

Dans le premier chapitre nous nous sommes attaclhi&yelopper la problématique
posée par I'encrassement dans le milieu industrlrs conséquences sont économiques et
environnementales. Nous avons présenté I'étatatiede I'ensemble des méthodes et mesures
permettant le suivi d’'un encrassement : elles somplexes dans leur mise en ceuvre, ne
permettent ni de cibler des zones critiques fadegld la génération d'un dépdbt ni de
quantifier de facon précise I'épaisseur d’'un ersgagent Enfin, elles n’existent le plus
souvent qu’'a I'état de prototype. Nous avons easpitsenté un capteur sur la base d’'un
principe thermique proposé par 'INRA et commelis@lpar Neosens. En pointant les limites
du capteur utilisé et son mode de fonctionnemeniisravons été amenés a concevoir une
nouvelle méthode de suivi d’encrassement permettaet modulation de la surchauffe
pariétale et I'extraction de propriétés thermo-jpipyss du dépdt non accessibles en ligne
jusqu'alors. Ainsi l'utilisation des régimes theqgues périodiques permet de sécuriser la
mesure fournie par un capteur d’encrassement paiibigpdiormation est donnée a la fois au
travers de la variation d’'une amplitude thermiqued@in déphasage entre une réponse
thermique et une excitation en puissance. L'appertces deux informations permet de
collecter des informations complémentaires surakaine de I'encrassement, caractérisé par sa
diffusivité thermique. Les travaux menés sur cettethode de suivi de I'encrassement ont

conduit au dép6t d’'un brevet par la société Neofg5is
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Dans le souci d’améliorer les performances métiqlees du capteur, d’en diminuer
le colt de fabrication et d’augmenter la capaocigbduction, nous avons conclu le chapitre

en proposant une solution microsystéme.

Le chapitre 2 a permis de détailler les étapesotheeption du capteur microsysteme,
au travers d’'une étude bibliographique et la ratis de simulations numériques mécaniques
et thermiques. Nous avons abouti au choix d’'unecire générale monolithique intégrant
une membrane mince (1,4 um) et des éléments adifstit élément chauffant, capteurs de
température — du microsysteme. L'étape de conaepdioété pousse€e jusqu’a proposer
'assemblage et I'intégration du micro-dispositéfd un support en acier inoxydable, le tout
ayant comme objectif de faciliter son déploiement'éghelle industrielle. La structure
fonctionne avec le méme principe que le capteugingapar I'INRA au début des années
2000 [60].

Dans le chapitre 3, nous avons décrit le procédalatication du micro-dispositif dont
le principe et la fabrication ont donné lieu a @pdkt de brevet par la société Neosens [138].
Les installations de la centrale de technologie AAS-CNRS ont permis la réalisation d’'un
capteur monolithiqgue micro-usiné. C’est d’ailleutsmme nous I'avons vu, ce dernier point
qui a nécessité le plus d’ajustements et de prigcadans la mise en place d’'un procédé de
réalisation collectif et complet. L'utilisation démplantation ionique pour la réalisation de
capteurs de température a permis d’atteindre defficients de température élevés, de l'ordre
de 5000 ppm/°C, en accord avec les données bibjibigues. En outre, précisons que le
report de puces sur circuit imprimé est réalisé yraprocédé collectif et industrialisable a
terme : le procédBip chip. L'ensemble des étapes de fabrication a été déngtécaracterisé
de facon systématique. Précisons encore que leosygtéme dans sa configuration de
« base » — avec wapde 50 um — peut supporter des pressions maxirdal&ss bars. Pour
répondre aux attentes du cahier des charges (H), ar remplissage de cet espace ou un

packagingadéquat doivent étre étudiés.

Les tests de validations finaux ont été menés éhéke laboratoire, au LISBP a
I'INSA de Toulouse, afin de caractériser le micsigyne. lls sont développés dans le chapitre
4. Les limites de détection et de quantificationsaique les temps de réponse ont été
considérablement améliorées. Cependant, I'apparitieffets de bord avec I'augmentation de

la résistance thermique a détecter ne nous peamptis de détecter des encrassements
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importants (biofilm dont I'épaisseur dépasse 150.[ira capteur semble donc réservé a une
utilisation pour la détection d’encrassements m@aissou a un suivi de I'état de propreté
(absence de souillure) des équipements fermés spagttion. Il devient un outil

complémentaire du capteur FS commercialisé par &esod-igure 77).

Limite de détection thermique [°C]

Capteur FS

ii Zone
i: « mixte »

0,4
0,17 | Résistance thermique
0,0y 1 Surfacique [K.m2/(W.10%)]
012 25'3 .
T 0 Epaisseur [um]
7 1701180
Détection de biofilms naissants : Suivi d’encrassement macroscopique

Degré de sanitation des équipements fermés Suivi de nettoyages (NEP)
|

Figure 77 : Domaines et gammes d’utilisation degtears FS et microsysteme

by

Dans le futur, il faudra s’attacher a continuerckractérisation du micro-capteur.
Plusieurs microsystemes doivent étre testés et ammpen vue d'un déploiement dans
lindustrie. Le dessin de nouveaux masques pew é@tre solution le développement de
capteurs de dimensions différentes que l'on voughas résistants aux contraintes
meécaniques. D’autres types de membranes pourr@s &ire testés, non seulement pour
assurer une plus grande résistance mécanique msés en vue de réduire les transferts
thermiques entre les deux capteurs de températuseia du microsysteme. De nouvelles
alternatives devront étre proposées pour l'isafatiermique de la face arriere du composant
et la diffusion unilatérale du flux de chaleur géneers le milieu de mesure en lien avec le

packaging
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De facon purement prospective, nous pouvons ersskigtégration de fonctions
électroniques sur le microsystéme comme des cirdgitlinéarisation (pour I'exploitation du
capteur sur de larges plages de température) oardmande et traitement.

Méme si I'évaluation précise du prix de revientusttiel n’a pas éte faite, la capacité
de production par un procédé collectif et indubtadole permet déja d’envisager la réduction
des codts de fabrication d’'un facteur 100. Celd permettre la diffusion du capteur dans le
milieu industriel et la multiplication des points dontrdle.

Enfin, si l'utilisation du dispositif en régime timique périodique nous donne une
information complémentaire sur la diffusivité thegore du dépdbt, il semble difficile encore
d’en déduire sa nature organique ou inorganiqueusNpouvons envisager, de facon
prospective, d’associer le principe de détecti@mrtfique & des méthodes électrochimiques ou
conductivimétriques par exemple. Ainsi, des dévedmpents futurs doivent prendre cet
aspect en considération pour répondre a un nouvesain ; la connaissance de la nature de
I'encrassement permettra, par exemple, d’adapterailement de nettoyage ou une plus fine

évaluation d’'un risque sanitaire au regard de tareale I'encrassement déposé.
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