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Introduction générale

L analyse, la compréhension ou I’intensification des transferts thermiques couplés ou
non a d’autres phénomenes (physiques, chimiques, mécaniques, électriques...), nécessite
souvent de réaliser des expérimentations, les systémes étant équipés entre autres de capteurs

thermiques (tempeérature ou flux de chaleur).

Si la mesure de température ne pose en général pas trop de probléme, la mesure de
flux de chaleur est plus difficile car souvent entachée de biais de mesure, leur implantation
étant en générale plus délicate. L’intérét de I'usage de capteur fluxmétrique est la
caractérisation de propriétés thermiques de matériaux, des transferts aux interfaces ou
superficiels (résistance de contact, coefficient d’échange...). Les applications relévent autant
de I'analyse en laboratoire que du suivi des échanges thermiques dans les processus

industriels siéges de transfert de la chaleur.

Pour assurer une analyse correcte des transferts thermiques, il faut veiller a la qualité
métrologique des fluxmeétres (précision, justesse, fiabilité, stabilité...). Ainsi le phénomene
thermométrique doit étre bien choisi et le capteur doit étre peu intrusif et judicieusement
congu de maniere a assurer une mesure non biaisée de la grandeur thermique recherchée en
I’occurrence ici le flux de chaleur. C’est dans cet état d’esprit que s’inscrivent les travaux de
cette thése. Il s’agit de mettre au point de nouveaux capteurs fluxmétriques plus riches en
termes d’informations recueillies, plus sensibles, moins biaisés et en outre facilement
réalisables en serie. Ceci a éte rendu possible par une nouvelle conception et en utilisant de

préférence des dépots couches minces pour la réalisation des capteurs.

On étudiera successivement deux types de capteurs fluxmétriques: passif et
dynamique. Dans les capteurs passifs I’évolution du flux de chaleur est recherchée tandis que
dans les capteurs dynamiques un chauffage activé par intermittence permet d’obtenir plus que
la simple évolution du flux de chaleur : I’évolution du coefficient global d’échange et de la

température équivalente au loin.

Les fluxmeétres passifs sont trés utilisés dans les études thermiques pour des mesures
de coefficient d’échange fluide-paroi ou de conditions de contact. Les fluxmetres offrant le
moins de biais sont a base de micro thermocouples implantés a différentes distances de la
paroi et leur réponse est utilisée par une méthode inverse pour obtenir I’évolution du flux de

chaleur. L’objectif de notre travail est de remplacer ces thermocouples par des dép6ts couches
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minces afin de faciliter leur fabrication et d’améliorer la localisation des températures, en vue

de réduire les biais de mesure de flux.

Le principe des fluxmetres dynamiques a été développé par Brunjail et al (1981). lls

ont eté développés pour caracteriser les échanges fluide/paroi a I’extérieur des batiments.

Dans nos travaux, les capteurs fluxmétriques sont équipés de capteurs de température
sous forme de couches minces. Nous avons privilégié I’'usage de thermorésistances (en
anglais : RTD resistance temperature detector) devant celui des thermocouples. En effet les
thermoresistances ont deux avantages : un seul dépot est nécessaire et d’autre part on peut
changer leurs sensibilités en température en variant la tension d’alimentation du pont de

Wheatstone.

L’usage de microthermocouples sous forme de couches minces est plus complexe :
deux dépbts sont requis. De plus, les pouvoirs thermoélectriques dépendent de I’épaisseur des
couches déposées et il peut apparaitre des effets thermoélectriques parasites aux connexions

entre couches minces et fils du matériau de méme nature.

Ce mémoire s’organise en quatre chapitres, le premier chapitre est consacré a I’étude
bibliographique des méthodes de mesure du flux de chaleur et des fluxmétres thermiques

existants.

Le deuxieme chapitre présente une étude sur I’effet de différents parameétres
d’élaboration de dépdts métalliques en couches minces sur la résistivité électrique et le
coefficient de température de thermorésistances réalisées a base de dép6ts couches minces.
Nous décrivons le procéde de dépdt utilisé dans nos travaux, ainsi que le dispositif
expérimental pour la caractérisation de propriétés électriques des couches minces métalliques.
L’objectif essentiel de ce chapitre est de trouver un compromis entre les différentes conditions
d’élaboration et une meilleure combinaison matériau / substrat qui donne la valeur la plus
élevée de produito. po (o est le coefficient de terdpature du matériau ep o sa resistivite
électrique a la température de référence), car c’est ce produit qui définit la sensibilité d’un

capteur.

Le troisiéme chapitre décrit en détail, la conception et la fabrication d’un capteur
fluxmeétrique passif a base de dép6t en couches minces de cuivre sur un substrat souple et fin.

On expose ainsi le principe de fonctionnement du fluxmétre, son étalonnage, I’auto
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échauffement ainsi que des tests de performance avec une double comparaison. Cette derniére
compare I’évolution du flux de chaleur obtenue avec le nouveau fluxmétre avec celles issues
de la mesure de puissance électrique d’une chaufferette et d’un fluxmetre & base de

microthermocouples filaires.

Le quatrieme chapitre est consacré au developpement d’un nouveau capteur
fluxmétrique dynamique a base de dépdts couches minces. Nous présentons son principe de
mesure, son étalonnage et une étude numérique sur I’auto échauffement des thermorésistances
en couches minces, puis nous présentons une analyse thermique par cameéra infrarouge sur
I’uniformité de la température de paroi du capteur et nous decrivons le dispositif expérimental
utilisé pour tester le nouveau fluxmeétre dynamique. En fin, nous présentons les tests et essais
du nouveau capteur dynamique en situation d’environnement variable dans une soufflerie.
Nous présentons les modeles mathématiques choisis pour le calcul du coefficient
d’échange hy. Ensuite nous présenterons les résultats expérimentaux des essais avec et sans
rayonnement solaire sur les deux types de capteurs. Nous présentons egalement le calcul de la
constante de temps et la valeur du coefficient d’échange h, & partir des réponses obtenues

avec une loi de flux impulsionnel pour différentes vitesses d’écoulement de I’air.
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Ce premier chapitre vise a presenter un état de I’art sur les méthodes de mesures de

flux de chaleur et les dispositifs existants.

Nous nous intéressons aux fluxmétres thermiques existants, une étude bibliographique

portera sur les divers fluxmétres thermiques congus et réalisés.

L’étude bibliographique est essentiellement dédiee aux fluxmétres passifs. A la fin de
ce chapitre, nous évoquons les travaux réalisés dans le domaine des capteurs fluxmétriques
dynamiques ou autres destinés a I’analyse de I’effet des facteurs microclimatiques sur les

échanges fluide / paroi dans le batiment.




Chapitre | - Etat de I’art sur les fluxmétres et la mesure de flux thermique

1.1 Mesure de flux de chaleur :

La mesure de flux de chaleur échangé entre deux milieux, présente un intérét non
négligeable dans le domaine de la thermique, puisqu’elle permet de caractériser différentes
grandeurs thermiques (propriétés, coefficient d’échange...) ainsi que d’établir directement des
bilans énergétiques. Les capteurs thermiques utilisés a cet effet sont nommés fluxmetres
thermiques ou capteurs fluxmétriques, les plus fréquemment utilisés sont ceux commercialisés
par un certain nombre d’entreprises (Omega, Vatel, Captec...), qui sont des capteurs de flux
thermique total, généralement placés sur la surface. Lorsque ces derniers sont placés sur une
paroi (figure 1-1), les capteurs mesurent le flux thermique total échangé entre une paroi sur
lequel il est installé et son milieu environnant. Dans ce cas les échanges par rayonnement et

convection sont pris en compte sans que I’on puisse distinguer la part de chacun.

Fluxmétre thermique "

Convection ""'fj

Flux thermique

conductif
Rayonnement

Connexions électriques

Figure I-1 : Fluxmétre thermique disposé sur la surface d’un corps

Le flux de chaleur peut étre mesuré a l'aide de méthodes directes ou méthodes
indirectes (méthode inverse). En ce qui concerne les méthodes directes, il existe des capteurs
de flux de chaleur & gradient normal ou tangentiel, a dissipation électrique ou par bilan
enthalpique [1, 3]. La méthode du gradient fréquemment utilisée repose sur la loi de
conduction de Fourier, dans laquelle le flux de chaleur est proportionnel a la conductivite
thermique et du gradient de température. Les capteurs fluxmétriques utilisant la méthode du

gradient sont les plus fréeguemment commercialisés. Dans la plupart de ces capteurs, le
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gradient de température est mesuré a l'aide de thermopiles, ou thermocouples en couches
minces, déposées sur les deux faces d'une couche mince de polymére (habituellement
polyimide). Dans la plupart des cas, la présence de ce type de capteurs perturbe plus au moins
les échanges par convection et rayonnement entre la surface et son environnement. Par
exemple en utilisant ce type de capteur fluxmétrique, Khaled et al. [4] ont trouvé une

perturbation thermique qui induit une erreur de 8% sur la mesure de flux de chaleur.

Dans ce qui suit nous allons rappeler le principe de mesure des fluxmeétres thermiques
cités dans ce paragraphe, a savoir les fluxmetres a gradient, a dissipation électrique ou par

bilan enthalpique.

1.2 Principe de mesure de flux de chaleur : méthodes directes et méthodes indirectes

1.2.1 Méthodes directes
1.2.1.1. Fluxmetres a gradient normal ou tangentiel

Le principe de cette mesure de flux consiste a appliquer directement la loi de Fourier
en mesurant un gradient de température au sein de la paroi elle-méme (méthode intrinséque)
ou au moyen d’une paroi auxiliaire (fluxmeétre) appliquée sur la paroi (méthode par contact).
Les caractéristiques de surface sont les plus proches possibles de celles de la paroi sur laquelle
le fluxmetre est appliqué. La paroi auxiliaire peut étre homogéne, on mesure alors la
difference de la température entre ses deux faces (fluxmétre a gradient normal, figure 1-2) ou
elle peut présenter des hétérogénéités dans un plan. Ce sont les hétérogénéités de température
dans ce plan que I’on mesure (fluxmétre a gradient tangentiel — figure 1-3), dont on déduit le

flux de chaleur par étalonnage.

Normal Tangentiel

Figure I-2 : Fluxmétre a gradient normal Figure 1-3 : Fluxmeétre a gradient tangentiel
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L’ application de tels fluxmétres sur une paroi, perturbe plus ou moins le flux de
chaleur qui la traverse. Tout doit étre fait pour que la résistance thermique interne et la
résistance de contact fluxmetre paroi soient minimisées et puissent étre considérées comme
négligeables devant celle de la paroi elle-méme. Avec les techniques de microfabrication, on
assiste depuis quelques années a des progres considérables dans I’élaboration de tels

fluxmetres.

Dans ces dispositifs, la mesure des différences de température se fait par couples
thermoélectriques (le plus souvent). Ces fluxmetres peuvent fonctionner quelque soit le sens

(entrant ou sortant) du flux de chaleur en régime permanent ou variable moderé.

1.2.1.2 Fluxmeétre a dissipation électrique (méthode de zéro)

Le principe de ces fluxmetres est différent des précédents. Il consiste a substituer a un
élément de surface de la paroi, un élément actif fluxmeétre a dissipation électrique et isolé du
reste de la paroi et de méme caractéristique superficielle (figure 1-4). La puissance électrique
de chauffage est ajustée pour que les températures de surface de la paroi et du fluxmeétre
soient égales. Le flux électrique dissipé est égal au flux thermique qui quitte la paroi dans son

voisinage immédiat.

Figure 1-4 : Fluxmétre a dissipation électrique

L’inconvénient de ce type de fluxmetre est qu’il ne peut fonctionner que dans la
configuration ou le flux quitte la paroi et pour des régimes permanents ou lentement variables
(il faut dans ce cas que le temps de réponse du fluxmeétre soit trés petit devant le temps

caractéristique du phénomeéne variable)
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1.2.1.3 Fluxmeétre enthalpique

Ces fluxmetres sont utilisés pour les mesures de flux de chaleur entrant dans la paroi.
Le fluxmetre remplace un élément de surface de la paroi et est isolé de celle-ci. Ce fluxmétre

est présenté sur la figure I-5

ATes

Figure I-5 : Fluxmetre enthalpique

Une circulation d’un fluide thermostaté préleve un flux de chaleur égal a la différence
des débits enthalpiques sortie-entrée. Pour un fonctionnement correct, la température du fluide
doit étre ajustée de telle sorte que les températures de surface du fluxmétre, T, et de la paroi,
Tp, soient égales. Cette condition n’est pas toujours réalisée et peut étre source d’erreur
importante. Le choix de la capacité calorifique du fluide aussi est important pour que les

échauffements a mesurer soient suffisants

1.2.2 Méthodes indirectes (méthodes inverses)

Au cours des trois derniéres décennies, les méthodes inverses se sont fortement
développés en thermique. Ces méthodes présentent un grand intérét dans I’estimation de
sollicitations thermiques, flux de chaleur ou température surfacique d’un systeme lorsque la
mesure directe de ces grandeurs n’est pas possible. Le principe de ces méthodes consiste a
estimer I’évolution temporelle du flux de chaleur ou de la température surfacique en
exploitant les informations apportées par des mesures de températures effectuees au sein de la
paroi. Il s’agit d’un probleme inverse, appelé dans le cas d’un corps opaque et immobile
(figure 1-6), probléme inverse de conduction thermique (PICC) [5].

10
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Figure 1-6 : Flux de chaleur appliqué a la surface

La résolution d’un PICC consiste a remplacer le probléme mal posé par un probléme
bien posé. La solution est basée sur la minimisation d’une norme de I’écart entre la réponse
d’un modéle représentatif du comportement thermique instationnaire en un ou plusieurs points
du systéme et des mesures de température réalisées aux mémes points. Un modeéle de transfert
de chaleur (analytique ou numérique) est nécessaire pour résoudre le probléme direct a chaque
étape d'optimisation. La thématique des problémes inverses de conduction thermique fait
I’objet de nombreuses publications depuis plusieurs années [6 - 14], on peut se référer a
I’ouvrage de Beck et al [15] pour une description des différentes méthodes de résolution de
ces problémes.

1.3 Principaux capteurs fluxmétriques passifs existants et métrologie thermique a base
de couches minces.

1.3.1 Introduction

Cette section est dédiée a la présentation des spécificités de la métrologie thermique
(mesure de température) & base de couches minces. On évoque notamment la métrologie par
thermorésistances et par thermocouples. Par la suite on présente les capteurs fluxmétriques
passif existants, d’abord les plus courants puis ceux d’usage plus spécifique a certaines

problématiques.

11
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1.3.2 Généralités sur la thermométrie a base de couches minces
1.3.2.1 Généralités

Les couples thermoélectriques et des résistances thermiques peuvent étre déposés sur
la surface sous forme de films tres minces de quelques dizaines a quelques milliers
d’Angstrom d’épaisseur ou de un a quelques dizaines de um pour des couches plus épaisses.
Leurs temps de réponse sont de I’ordre de 10 a quelques 10° secondes. De plus la qualité de
leur liaison avec la surface est excellente. Ces capteurs a base de couches minces sont utilisés
dans plusieurs applications : détection de phénomeénes rapides, mesure de haute précision des

températures et des flux de chaleur, caractérisation des microsystemes.

La conception et la fabrication de tels capteurs nécessitent un dépdt de conducteur
(métaux purs, alliage, semi-conducteurs...), de diélectriques (silice, alumine...), de couches
d’accrochage (Cr, Ni, CuNi, NiCr...), de dispositifs de connexion électrique (Au, AuPt, AuSn
pour assurer la liaison fil/films par soudure) et de barriéres de protection pour empécher la
formation de composés d’interdiffusion. Les dépdts en couches minces peuvent étre élaborés
par plusieurs techniques: par procédé de dép6ts sous vide (évaporation et sublimation
thermique, pulveérisation cathodique, épitaxie...). Tous ces procédes en couches minces

exigent d’excellents états de surface pour assurer la continuité électrique.

Les motifs utilisés pour la fabrication des dépdts en couches minces sont obtenus par
masquage. Par électroérosion, on peut réaliser des masques métalliques qui permettent
d’obtenir des pistes métalliques avec des largeurs supérieures a 100 um. En utilisant un laser
on peut obtenir des pistes de 20 um. La photolithogravure permet d’atteindre quelques

microns.

Généralement, I’élaboration des couches épaisses est obtenue par sérigraphie. L’encre
comporte une phase minérale et une phase organique qui disparait par combustion au cours de

la cuisson (entre 400 et 900°C). La largeur minimale des pistes conductrices est de 100 pum.

1.3.2.2 Thermorésistances

Les thermorésistances en couches minces utilisées pour les mesures de température,
appelées en anglais RTD (Resistance Température Detector), sont des dispositifs qui utilisent
comme phénomene thermometrique le fait que la résistivité électrique des métaux dépend de

leur température [16, 17]
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La variation de la résistance électrique R avec la température T pour la plupart des

matériaux métalliques peut étre représentée par une équation de la forme:
R=R[1+a,(T-T)+a,(T-T,)* +. +a,(T-T,)" | (1.1)

avec R est la résistance électrique de matériau déposé a la température de référence Ty ete,,

a,,..., a,sont des constantes spécifiques du matériau déposé. A noter que le nombre de

termes nécessaire dépend de la précision requise et de la plage de température a couvrir.

L’utilisation des thermorésistances en couches minces comme capteur de mesure de
température nécessite une alimentation électrique pour produire une chute de tension aux
bornes de I’élément thermorésistif. Ensuite, le signal généré par le passage du flux thermique
dans le systeme est mesuré par un dispositif de lecture qui envoie un courant de quelques mA
environ a travers les thermo résistances pour reéaliser les mesures simultanément. En outre,
les éléments thermorésistifs réalisés par dép6ts en couches minces ont généralement une
résistance électrique relativement faible. La variation de leur résistance avec la température
n'est pas particulierement grande, d’ou la nécessité d’insérer les thermorésistances dans un

pont de Wheatstone. On mesure alors la tension de déséquilibre du pont de Wheatstone.

Cependant, ces capteurs présentent une contrainte du fait qu’ils ont besoin d'un circuit
de conditionnement pour faire la mesure de la résistance électrique. Ce dispositif implique
donc la circulation de courant a travers les thermorésistances, ce qui induit la production de
chaleur par effet Joule et par suite I’auto échauffement des éléments thermorésistifs, d’ou la
source d’erreur observée dans les mesures de température [18]. Pour palier a ce probléme, il
faut prendre soin de calculer I’auto-échauffement di a I’effet Joule, afin de limiter les erreurs

dans la mesure de température.

Dans le cas de thermorésistance a base de couches minces, il convient d’effectuer
I’étalonnage in situ car les conductivités électriques et les sensibilités sont fortement
dépendantes de la morphologie du dépdt (impuretés, défauts structuraux, limitation du libre
parcours moyen des porteurs de charge...). Pour cela, on préfere des metaux purs. La

sensibilite est inferieure a celle des matériaux massifs (tableau I-1).

En détectant les variations de différence de potentiel par un montage potentiométrique
(simple ou double pont de Wheatstone) on peut obtenir des sensibilités de I’ordre de quelques
dixiemes a quelques mV/K. Par exemple Sommier (1998) obtient une sensibilité de 20 mV/K

c'est-a-dire 500 fois la sensibilité d’un thermocouple de type K.
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Tableau I-1 : Coefficient de température du platine et d’un alliage
a base de cuivre

Pulvérisation continue

0,242 um Massif
Manganine 5,1 4,1
(0,86 Cu 0,12 Mn 0,02 Ni) 107K 107K
Platine Pt 1a1210°K* 3,810°%K?

Le passage de courant électrique a travers les thermorésistances en couches minces
induit des autoéchauffements par effet Joule du depdt résistif. Afin de limiter ces
échauffements, il faut augmenter sa résistance électrique (i.e. en pratique limiter le courant a
quelque mA). Ceci est obtenu en jouant sur la forme, la disposition des contacts électriques, la
longueur et I’épaisseur des pistes métalliques déposées.

Ce type de capteur est utilisé dans la détection de flux de chaleur de trés haute

précision (bolomeétres), dans la caractérisation thermique des microsystéemes (Hmina 1996).

1.3.2.3 Thermocouples

Les thermocouples sont plus faciles a obtenir et a utiliser comme capteurs de
température. De ce fait, les fluxmeétres a base de thermocouples filaires sont largement utilisés
a I’échelle du laboratoire et aussi dans l'industrie. Cependant, dans ces derniers décennies,
avec I’apparition des systemes de dépdts en technologie couches minces thermoélectriques,
plusieurs équipes ont travaillé sur I’élaboration de nouveaux fluxmetres avec des
thermocouples de type couches minces. Ces derniers remplacent les fluxmetres en
thermocouples filaires conventionnels, et occupent une place tres importante dans de

nombreux domaines.

Généralement, les thermocouples en couches minces sont réalisés par deux dép6ts
métalliques différents en contact. Le principe de fonctionnement des capteurs de tempeérature
en thermocouples en couches minces est base sur I'effet Seebeck, qui se produit au sein des

films électriques ayant un gradient de température sur toute la longueur.

L’effet Seebeck décrit donc I’apparition d’une force électromotrice dans le circuit
ouvert constitué de deux conducteurs de natures différentes, lorsque les jonctions sont portées

a des températures differentes T et To, (figure 1-7)
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Figure 1-7 : Principe de I’effet Seebeck dans un capteur
thermocouple en couches minces [32]

La tension thermoélectrique ne dépend que de la différence de température et le
rapport du coefficient de Seebeck du couple de conducteurs. Dans ce cas, la tension de

Seebeck peut étre représentee par I’approximation linéaire suivante :

AV =S, AT (1.2)

ou AT =(T -T,) est la différence de température entre les deux jonctions, et

Sae =(S,—Sg) représente le pouvoir thermoélectrique relatif pour le couple de conducteurs

1 et 2 de pouvoirs thermoélectriques absolus respectivement S et Sg.

Les domaines d’applications de ces capteurs de flux thermiques sont nombreux et
divers. Pour mesurer les flux thermiques et la température élevée de la surface, différents
capteurs a base de thermocouples en couches minces ont été développés [19-31]. A titre
d’exemple, B. Serio et al [32] ont développé un capteur a base de thermocouples en couches
minces d’or et de palladium, pour détecter la puissance laser qui présente une application a
haute température. Avec le capteur, montré sur la figure 1-8 a, des profils de I'énergie ainsi
que des micrographies de plusieurs faisceaux laser argon ont été obtenus.
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a) b)

Figure I-8 : @) Vue globale d’un capteur thermocouple en couches minces
Or/Pd ; b) Zoom sur la zone active de capteurs (Jonction)[15]

A priori tous les couples thermoélectriques standards conviennent; cependant on

préfere les métaux purs car la reproductibilité de la composition des alliages est plus difficile

a obtenir. Un étalonnage in situ est souvent nécessaire du fait de la forte dépendance des

pouvoirs thermoélectriques aux conditions d’élaboration et a la structure physicochimique du

substrat (nature du matériau, microrugosité). De plus la présence d’impuretés dans les dépbts

en couches minces et les structures souvent colonnaires conduisent a des pouvoirs

thermoélectriques plus faibles que ceux des matériaux massifs. Le tableau 1-2 présente une

comparaison des pouvoirs thermoélectriques du constantan massif et celles de dépdts du

constantan (0,4 Ni 0,6 Cu) d’épaisseurs différentes évaporés sous vide.

Tableau I-2 : Pouvoir thermoélectrique du constantan (0,4 Ni 0,6 Cu) évaporé sous
vide sur du quartz

Epaisseur (nm) 40 100 250 --> 0

Elaboration évaporé évaporé évaporé massif

Pouvoir thermoélectrique
a20 °C (uV/K)

-30 -34 -38 -42
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1.3.3 Principaux fluxmetres existants
1.3.3.1 Fluxmetres surfaciques

» Fluxmeétres commerciaux

L’étude bibliographique et les recherches antérieures ont montré que les travaux sur
les fluxmeétres thermiques, restent rares et trés peu d’équipes travaillent actuellement sur ce
sujet [33 — 42]. A I’échelle industrielle, il existe peu de sociétés qui fabriquent et
commercialisent actuellement des capteurs de flux thermique. Notre étude bibliographique a
permis d’identifier trois sociétés aux Etats-Unis qui sont Vatell, R.d.f et Omega, et aussi trois
sociétés en Europe qui sont Hukseflux, Wuntronic et enfin Captec qui est une P.M.E

francaise. (Figures 1.9)

Figure 1-9 a) : Capteur fluxmétrique Captec Figure 1-9 b) : Capteur fluxmétrique RdF

Figure 1-9 c) : Capteur fluxmétrique Vatell Figure 1-9 d) : Capteur fluxmétrique RdF
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A partir des fiches techniques données par les différents fabricants de fluxmetres
thermiques, nous avons résumé les caractéristiques des différents fluxmetres thermiques

commercialisés dans un tableau récapitulatif (tableau 1-3)

Toutes ces entreprises fabriquent de fagcon plus au moins artisanale des capteurs de
flux basés sur la technologie des circuits imprimés souples. Ce procédé leur permet de
fabriquer et de réaliser des fluxmeétres de trés faible épaisseur et de surface variable en
fonction de la demande. Les différents capteurs présentés dans ce tableau, ne nécessitent pas
une alimentation électrique car ils sont basés sur le méme principe qui consiste a réaliser des
discontinuités thermiques structurelles sur une thermopile planaire. Le passage de flux
thermique a travers ces capteurs, génere des gradients de température sur la thermopile qui

délivre une tension proportionnelle au flux incident traversant le capteur.

Tableau I-3 : Caractéristiques des différents fluxmeétres thermiques commercialisés

Fabriquant Dimensions ~ Epaisseur ~ Tempsde  Sensibilitt  Tempeérature de
du capteur du capteur  réponse uv/ (W/m?  fonctionnement
Rdf 15x30 mm? 180 um 0,13s 0,82 -184 4 149 °C
10x10 mm? 0,1
Vatell 25x25 mm?  0.25mm 09s 1 150 °C
51x51 mm? 5
0,95
Omega 35,1x28,5mm 180 pm 0.2s 206 148,8
7,4x10,7 mm*  1,5mm
12,7mm J 1,8 mm
_ 3s 18 148,8 °C
Wuntronic 0,95 mmd 1,8 mm
0,64 mmd 1,8 mm
10x10 mm? 0,3
50x50 mm? 0,75
Captec 100x100 mm? 420 um 150ms 30 200 °C
15x130 mm? 6
30mmd 2
Huskseflux 80 mm @ 5mm 240 s 50 70 °C
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L’analyse de ce tableau montre que les fluxmetres thermiques commercialisés
présentent différentes formes avec des dimensions variables, leur épaisseur varie entre 180

pm et 5 mm.

Tenant compte de leur épaisseur, de leur propre résistance thermique, de leur
émissivité et de leur positionnement (en paroi perpendiculairement a la direction du flux de
chaleur a mesurer), les fluxmétres commercialisés perturbent les échanges thermiques

lorsqu’ils sont fixés sur la surface du corps a étudier.

Les mesures précises de la température qui sont utilisées pour obtenir le flux de
chaleur ou les propriétés thermophysiques sont indispensables dans de nombreux domaines.
Généralement, les fluxmeétres thermiques composés d’un matériau avec thermocouples filaires
(précedemment présentes) sont fiables et plus utilisés pour mesurer la température ou le flux
de chaleur. En effet ces capteurs sont souvent placés dans le plan paralléle a la direction du
flux de chaleur ce qui perturbe tres peu la diffusion de la chaleur. Par contre, ces derniers ne
sont pas adaptés lorsque l'objectif est de réduire la taille d'un systétme ou de contrdler la
température avec une haute résolution spatiale. Dans de telles situations les mesures de flux
thermique ou de température impose I’utilisation de I’un des différents types de capteurs
fluxmétriques a base de couches minces que nous avons présenté dans ce chapitre. Cependant,
a cause de perturbations mentionnées ci-dessus, ces capteurs sont souvent placés

perpendiculairement & la direction du flux de chaleur.
» fluxmetres spécifiques a certaines problématiques

- Fluxmetres a thermorésistances en couches minces pour la caractérisation thermique

en micro fluidique.

Une autre application des résistances électriques en couches minces est présentée pour
la mesure du flux de chaleur en thermique. Il s’agit des fluxmétres a base de
thermoresistances en couches minces. Ces derniers sont constitués de plusieurs éléments
thermorésistifs en couches minces déposés sur des substrats tres fins, souples ou rigides,
utilisés comme capteurs pour faire des mesures de température. Ces mesures sont simples et
nécessaires pour déduire le flux de chaleur a un endroit donné, en utilisant I'enregistrement et
I'interprétation de I'histoire de la température en fonction du temps. 1l s‘agit donc de résoudre
le probleme de transfert de chaleur de conduction dans le systéme compose de fluxmeétres et

de la paroi du matériau sur laquelle est placé ce dernier.
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Les fluxmétres a base de thermorésistances en couches minces sont couramment
utilisés pour la caractérisation et le contr6le de microdispositifs. Ces capteurs sont
généralement constitués d'une couche mince métallique (Cu, Pt, Ni, ..) de quelques pm
d’épaisseur, disposée directement sur la zone étudiée ou sur un support inséré dans cette zone.
Ce support se nomme substrat. Dans les applications pratiques les thermorésistances sont
déposées sur des substrats plat ou cylindrique, souple ou rigide (verre, résine époxy,

polyimide, céramique,...) et isolées électriquement.

Ces fluxmetres sont utilisés dans différents domaines. Ils ont été abondamment décrits
dans nombreuses publications [43 — 47]. Par exemple, Hamadi et Ammar [48 — 49] ont
développé au laboratoire de thermocinétique de Nantes (LTN) une nouvelle métrologie
thermique & base de dépdts en couches minces, pour la caractérisation thermique en

microfluidique.

Figure 1-10 : Fluxmetre thermique a thermorésistances en couches minces d’or

A titre d’exemple, le fluxmeétre présenté dans la figure I-10 a été utilisé pour répondre
a des problématiques en microfluidique. Le substrat du fluxmeétre est une plaque de
borosilicate de dimension 80mm x 80 mm x 1.1 mm, sur laquelle sont déposées sur chaque
face des thermorésistances en couches minces de cuivre de 85 nm d’épaisseur. L’étude a
montré que les mesures thermorésistives sont peu intrusives et se présentent comme une
alternative efficace aux méthodes traditionnelles de mesures de température et de flux de

chaleur en microfluidique.
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- Fluxmetre avec thermopiles différentielles utilisés dans des environnements

a température tres élevée

De récents progres dans la mesure du flux de chaleur ont abouti au développement
d'un autre type de capteur de flux thermique, a base de thermopile. Ces capteurs sont robustes
et souvent destinés a étre utilisés dans des environnements hostiles et a température trés

élevée.

Le principe de fonctionnement des fluxmeétres a thermopiles est basé sur la conversion
de flux thermique en gradient de température exploité a I’aide d’une thermopile constituée par
I’association d’un grand nombre de micro thermocouples disposés en série. Ce sont donc des
capteurs fluxmétriques a gradient. Ces derniers sont capables de mesurer simultanément la
température de surface de thermopile et le flux de chaleur & des températures élevées. Ces
derniers sont décrits dans de nombreuses publications [50 — 57]. Les thermopiles ont
differentes conceptions. Elles peuvent étre constituées par des thermocouples filaires
conventionnels ou par thermocouples en couches minces, montés en série. Dans des travaux
tres récents (2011), Clayton et al [58, 59] ont présenté un nouveau capteur fluxmétrique a base

de thermopile differentielle pour des applications a tres hautes températures (figure 1-11)

HTHFS Thermopile

Thermal
Resistance
Layer {

Ceramic Filler

B Chromel

B Alumecl

(a)

Stainless Steel Plug

Stainless Steel
Outer Tube
(Translucent)

Ingonel Sheathed Lead Wires

Figure I-11 : Vue globale d’un capteur a thermopile différentielle
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Il s’agit d’un capteur a thermopile différentielle. 1l peut fonctionner a des températures
allant jusqu'a 1000 ° C. La thermopile est constituée de thermocouples de type K soudés entre
eux en forme de serpentin pour former une connexion en série. Dans leur configuration, la
résistance thermique du capteur est formée par les alliages de thermocouple et des minces
plaques en céramique. Ces derniéres sont utilisées pour l'isolation électrique entre les
jonctions des thermocouples. Lorsque de la chaleur s'écoule a travers la thermopile, le capteur
délivre en sortie une tension proportionnelle a la différence de température a travers la

résistance thermique du capteur.

1.3.3.2 fluxmeétres a tres faible perturbation thermique

Dans les cas les plus difficiles et tres courants (régime instationnaire et transfert dans
des parois métalliques), il existe un autre type de fluxmétre congu spécialement pour
minimiser les bruits de mesures induits par la présence du capteur a la surface ou s’effectue

les mesures de température.

Les capteurs de flux existants cités précédemment sont souvent biaisés notamment
avec des parois métalliques en raison principalement de la propre résistance thermique du
capteur, de leur émissivité différente car ils sont généralement installés en paroi
perpendiculairement a la direction du flux de chaleur a mesurer. Pour pallier a ce defaut,
depuis plusieurs années le Laboratoire de Thermocinétique de Nantes (LTN) développe une
micro-instrumentation a I’aide de micro-thermocouples dans un plan paralléle (et non plus
perpendiculaire) a la direction du flux a mesurer. Il s’agit de fluxmétres constitués de deux
demi-coquilles réalisées dans le méme matériau que celui de la paroi avec un réseau de
thermocouples filaires. Ces derniers sont installés dans le plan de coupe a différentes
distances de la paroi (figure 1-12). Ce fluxmetre a été décrit dans un brevet [J Bardon 60].
Comme le plan de coupe est parallele a la direction du flux de chaleur, ce genre de fluxmetres
perturbe tres peu la diffusion de la chaleur, notamment pour des transferts 1D
perpendiculaires a la paroi. Un certain nombre de travaux existe dans la littérature a propos de
ce genre de fluxmetre. Ils concernent autant sa conception (taille des capteurs, I'emplacement
des thermocouples) que son utilisation dans diverses situations. [61 ,62]. La plupart des
auteurs utilise des thermocouples de type K, implantés dans la paroi solide. Ils constituent des
points de mesures locaux desquels sont deduits directement ou indirectement (méthode

inverses) les flux de chaleur suivant leur positionnement.
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Dans ce qui suit, nous allons présenter en détail le fluxmétre concu et réalisé par

Bourouga et al [61], au sein du laboratoire de Thermocinétique de Nantes (LTN).

Le terme capteur thermique désigne une épaisseur de paroi siege d’un transfert de
chaleur par conduction unidirectionnel et équipée de deux thermocouples (ou plus), pour les
mesures de température. Cette technique de mesure est classique et trés utilisée en laboratoire,
souvent réalisée par soi-méme du fait de la nécessité de mesures. Les caractéristiques thermo-
physiques du matériau (4, pCp) sont supposees connues. L’épaisseur de la paroi considérée est
comprise entre la surface (ou I’interface) a caractériser x = 0 et le point d’implémentation de

ieme

deuxieme thermocouple x; = e (ou du n*™"™ et dernier thermocouple, x, = e).

Mesure locale de : T(0,t) et g{0,1)
x=0

A
/b

thermocouple n"// Xz
¥ Ay

thermocouple fl" 2

Figure 1-12 : Photographie et schéma de principe du capteur thermique a base de
thermocouples filaires [61]

Deux thermocouples suffisent pour réaliser un capteur fluxmétrique. Mais dans le but
de palier a d’éventuels défauts ou pertes de thermocouple en cours de manipulation, il est
convenable d’en implanter un peu plus (n = 3 ou 4). Les fils de thermocouple suivent des
isothermes et les soudures chaudes sont placees a des cotes X; et alignées selon la normale a la
face x = 0. Les fluxmétres sont réalisés a partir des fils habituels, dont le diamétre est de 200,
100 ou 50 pum. La zone active d’un thermocouple soudé (figure 1-13), est le volume de sa
soudure (jonction). Il existe des cas ou on peut étre amené a réduire la dimension de la
jonction. Cela impose [’utilisation d’autres conducteurs encore plus fins. Il existe des
conducteurs de type K ou S dont le diametre respectif peut atteindre 10 a 0.5 pum, mais la
méthode permettant leur soudage n’est pas évidente a mettre en ceuvre. Par ailleurs, malgré la
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relative fragilité des jonctions pour les conducteurs de tres petit diamétre, ces derniers restent

dans certains cas le moyen idéal de prise de température.

Habituellement, les thermocouples qui forment ce type de fluxmétre, sont placés dans
des rainures ou au fond d’un trou. Les percages de ces trous sont réalises a I’aide de diverses
techniques telles que I’electroérosion, le percage laser ou mécanique, rainurage.... Cependant,
dans le cas d’instrumentation par thermocouples, des perturbations sont généralement
engendrées par la présence de ces trous ou rainures dans lesquelles sont placés les

thermocouples.

Type K:12.7 pm

Figure 1-13 : Jonction thermocouple

Des regles courantes d’instrumentation par thermocouples existent [61], elles imposent
que le fil du thermocouple doit suivre une isotherme afin de limiter I’effet d’ailette par les fils.
De plus la position du second thermocouple doit étre loin de la surface a caractériser, pour que
le probleme de conduction de chaleur soit le plus indépendant possible de la source de
chaleur. Le positionnement du second thermocouple est trés important pour obtenir une
meilleure précision de mesure et pour éviter que la constriction d au trou de ce thermocouple
ne perturbe la mesure du premier thermocouple. Pour remédier aux problémes de mesure
rencontrés dans ce cas et afin de diminuer les erreurs de mesure, GUILLOT Emilien [63]
avait réalisé une étude dont I’objet était d’obtenir I’évolution paramétrique de la perturbation
engendrée par la présence du trou dans lequel est placé le premier thermocouple du fluxmétre.

Il a présenté une analyse numérique du probleme de transferts thermiques dans une paroi
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instrumentée par un fluxmetre a base de thermocouple filaire. Cette étude lui a permit de
dégager d’autres regles supplémentaires assurant une meilleure maitrise du champ de
perturbation induit par le caractére intrusif de la pose de thermocouple. Parmi ces solutions, la
plus simple et la plus efficace est de diminuer le rayon du trou, car I’erreur de mesure est

directement proportionnelle a cette taille.

En effet, dans ces fluxmetres a base de thermocouples filaires, la taille de la jonction
peut aussi créer des biais de mesures avec des constrictions des lignes de flux par la présence
du thermocouple [64]. Et compte tenu de la taille des thermocouples les plus utilisés, autour
de 50 um, il existe une certaine imprécision au niveau de la localisation de la soudure fils
(jonction)/paroi métallique. Il en résulte une incertitude d’environ une vingtaine de

micromeétre pour la distance entre deux thermocouples filaires.

Ce type de fluxmetre sert en pratique a caractériser les conditions thermiques qui
prévalent sur une surface ou a une interface donnée. Ces conditions peuvent étre une
température, une densité de flux, un coefficient de transfert ou une résistance de contact. Le
principe de mesure de tels capteurs thermiques est simple. La détermination de ces conditions
thermiques repose sur le relevé de mesures de quelques thermocouples judicieusement placés
et d’une méthode inverse de conduction de la chaleur, méthodes inverses classiques telles que

spécification de fonction ou autres.
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1.4 Fluxmétres dynamiques ou destinés au suivi de variation microclimatique

En ce qui concerne les travaux sur les capteurs fluxmétriques dynamiques, des travaux
ont été réalisés pour des applications dans le batiment, ces travaux ont été initiés par Clavet
puis Brunjail et al, au laboratoire de Thermocinétique dans les années 1980 menant a des
études thermiques et a un premier prototype (figure 1-14). Il s’agit d’un capteur a impulsion
pour la caractérisation des transferts thermiques entre une paroi et son environnement

microclimatique en régime variable [65, 66].

bakelite cuivre (3/100mm)

ET Eam e thermocouple T¢
E| resistance
s . chauffante
(o]
-

" "’,;/j} - ;/ isolgnt
£ - P _.-F'f
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Cuivre
| % chromel
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Figure 1-14 : Schéma du capteur de Brunjail et al

Le principe de mesure du coefficient de transfert thermique lié a la paroi h et la
température équivalente Tg a été validé. Compte tenu des technologies de fabrication de
I’époque, le prototype présenté sur la figure 1-14 est d’une taille trop importante limitant les
utilisations et les performances du capteur. Notre etude bibliographique a montré que les
travaux sur ce capteur dynamique n’ont jamais été poursuivis. Ces travaux méritent d’étre
repris compte tenu des besoins actuels. La conception de ces capteurs dynamiques sera revue
dans nos travaux en intégrant a la fois I’utilisation de la technologie couches minces et les

nouvelles techniques de mesure. Ce qui fera I’objet du chapitre 4 de la présente étude.

Il existe peu de travaux sur ce type de capteur dans la littérature. On trouve des
travaux sur des capteurs dynamiques utilisés pour la mesure de la vitesse et direction du vent
[67]. N T Nguyen [68, 69] a présenté un nouveau concept de capteur thermique pour

I’estimation de la direction et de la vitesse de I’écoulement de I’air. La vitesse d'écoulement et
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I’angle qui détermine le sens du vent sont évalués a partir de la température moyenne dans

I'ensemble du capteur.

La figure I-15 présente le prototype de ce capteur. 1l s’agit d’un capteur réalisé sous la
forme d'un disque, composé d'un élément chauffant circulaire de 1 cm de diametre placé dans
le centre d’un disque d'aluminium de 6 cm de diameétre et de 40 capteurs de température

(thermocouples K) disposés dans des anneaux concentriques sur le méme disque.

Thermocouple

Heater 2R, = 10mm

Figure 1-15 : Schéma du capteur de N T Nguyen
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1.5 Conclusion

Nous avons présenté dans ce premier chapitre, les différentes méthodes utilisées pour
mesurer le flux de chaleur. Puis nous avons presenté les principaux capteurs fluxmétriques les

plus utilisés actuellement a I’échelle laboratoire ainsi qu’a I’échelle industrielle.

Nous avons passé en revue les principaux travaux déja réalisés dans ce domaine, nous
avons vu que différentes conceptions existent pour chaque type de capteurs fluxmétriques, et
chaque équipe developpe une méthode de mesure associée a leur capteur de flux thermique.
Nous avons pu montrer que les fluxmetres conventionnels réalisés a base de thermocouples
filaires ont une large utilisation. Cependant, ces derniers souffrent d’une limitation de leur
résolution spatiale, de la taille de la jonction. Cette derniére peut étre source de biais de
mesures avec des constrictions des lignes de flux par la simple présence de thermocouple dans
la zone ou s’effectue la mesure et d’une imprécision au niveau de la localisation des jonctions
de thermocouples. De plus, I’imprécision dans la distance entre deux thermocouples présente
elle aussi une source d’erreurs non négligeable dans les mesures de flux par méthodes

inverses.

Par ailleurs, nous avons vu la multiplicité de capteurs fluxmétriques réalises a base de
couches minces métalliques. L’intérét est d’obtenir notamment une moindre perturbation due
a la plus faible épaisseur de I’élément thermosensible (autour du pum) ainsi qu’une meilleure
connaissance des positions et la distance entre les différents capteurs de température. En
revanche cette technique présente aussi une petite faiblesse liee a la tenue mécanique des
dépbts sur le substrat mais aussi a la perturbation des transferts de chaleur issue du
positionnement des ces capteurs (perpendiculaires a la direction de flux de chaleur).

Pour palier aux problemes des mesures rencontrés dans I’utilisation des fluxmeétres
cités dans I’étude bibliographique, nous proposons une nouvelle conception associée a la
technique de dépbt en couches mince. C’est donc autour de cette technique prometteuse que
notre projet s’est construit.

Dans cette étude, nous allons décrire la conception et la mise en ceuvre de deux
nouveaux types de fluxmeétres thermiques avec mesure de température par thermorésistances

en couches minces métalliques. Le premier est un capteur passif et le second est dynamique.
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Chapitre 11
Coefficient de température
de la resistivité électrique

de couches minces métalliques
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Ce chapitre est consacré a I’étude de I’effet de différents paramétres d’elaboration de
dépdts métalliques en couches minces sur le coefficient de température de la résistivite

électrique des thermorésistances a base de dépéts en couches minces

Dans une premiéere partie, nous décrivons d’abord briévement les diverses méthodes
utilisées pour la fabrication des films minces par voie physique. Nous décrivons ensuite plus
particulierement la méthode utilisée dans nos travaux qui est basée sur le principe de la
pulvérisation cathodique, en soulignant ses avantages et les difficultés rencontrées dans sa

mise en ceuvre.

Ensuite nous allons regarder I’effet de plusieurs paramétres d’élaboration du dépot
sur le coefficient de températuren des thermorsistances réal isées, tels que : I’épaisseur du
film, la nature du métal déposé, la nature du substrat et les conditions d’élaboration comme

par exemple la pression du gaz utilisé.

Notons que I’objectif essentiel de cette étude est de trouver un compromis entre les
difféerentes conditions d’élaboration et une meilleure combinaison du couple dépét / substrat
permettant d’atteindre la valeur la plus élevée du preduit 0 (avec o coefficient de
température du matériau et po sa résistivité électrique a la température de référence). C’est ce
produit qui définit donc la sensibilité d’un capteur realisé avec un matériau déposé en

couches minces.

La combinaison qui sera choisie par la suite pour la fabrication des capteurs en
couches minces passifs est celle qui donne un produiz (o p0) le plusélevé possible, pour une
sensibilité maximale a une variation de température. Car pour ce type de capteur, c’est la
qualité des couches minces déposées qui détermine la performance globale du capteur. Cette
qualité est régie a la fois par une bonne maitrise des parameétres d’élaboration du processus

et le bon choix du couple dépdt / substrat utiliseé.
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11.1 Techniques générales de dépbts de couches minces

L'appellation [couche mince] est réservée a des films d'épaisseur micronique ou
submicronique. Il existe de multiples techniques et systéemes de dépdts en couches minces
[70-72]. Les principales méthodes utilisées pour fabriquer des couches minces sous vide font
appel a la technique de dép6t en phase vapeur chimique (CVD : Chemical VVapor Deposition)
et de dépot en phase vapeur physique (PVD : Physical Vapor Deposition). La classification

des méthodes est presentée sur le schéma de la figure 11-1.

CVvD
_ Processus chimique | Laser CVD
(CVD) Plasma CVD
Meéthodes générales pour Faisceau d'électrons

déposer une couche mince . -
Implantation d'ions

__Processus thermique Laser

MBE

L Processus physique
(PVD) DC diode

DC triode
RF diode
RF triode

Pulvérisation cathodique

Figure 11-1 : Méthodes générales de dép6t en couches minces sous vide

Le dép6t en phase (PVD) présente beaucoup d’avantages par rapport a celui réalisé par
voie CVD pour plusieurs raisons : films plus denses, bonne steechiométrie, processus facile a
controler, reproductibilité des systemes réalisés, faible contamination liée a un vide trés
pousse... Les systéemes de pulvérisations cathodiques font partie de ces procédés de dépbt qui
bénéficient d’une trés grande popularité notamment en milieu industriel. Ils sont moins
performants que le procédé CVD au niveau d’une réalisation multicouches et de la vitesse de
dép6ts, mais incontestablement, ils sont plus simples a mettre en ceuvre car ils permettent de

pulvériser une large palette de matériaux a température ordinaire.
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Ainsi, la pulvérisation cathodique connait aujourd’hui un grand succés dans le domaine de
I’élaboration des métaux et des diélectriques. Elle a donné lieu a de nombreux travaux de
recherche [73 - 78]. Notons qu’en pulveérisation cathodique nous distinguons la pulvérisation
simple et la pulvérisation réactive. Dans la pulvérisation simple I’atmospheére de la décharge
est chimiquement neutre, c'est-a-dire que I’on produit un vide de 10°® mbar. On injecte ensuite
le gaz d’argon pur pour créer le plasma. Dans le cas de pulvérisation cathodique réactive,
I’atmospheére de plasma est réactive, c'est-a-dire que I’on introduit un certain pourcentage de
gaz actif avec I’argon, par exemple de I’oxygene O, ou de I’azote N, [79, 82]. Dans chacun de

ces cas, la cible peut étre constituée d’un matériau simple ou bien d’un composé.

Il existe différents types de systemes de pulvérisation cathodique, suivant le mode de
création du plasma ou la nature de la cible utilisée (conductrice ou isolante) : diode a courant
continu, triode a courant continu, ou radio frequence. Nous présenterons dans le paragraphe
suivant la technique de pulvérisation utilisée dans nos travaux pour la réalisation de nos

échantillons a base de couches minces en cuivre et aluminium.
11.2 La technique de dépdt par pulvérisation cathodique (Sputtering)

11.2.1 Principe de pulvérisation cathodique

La technique de pulvérisation cathodique a été utilisée tout le long de ce travail. C’est
un procédé de dépdt sous vide, fonctionnant a température ambiante, le principe étant de créer
un plasma par injection d’un gaz inerte (Ar) a pression réduite. Il s’agit d’un phénomeéne
d’éjection des particules a partir de la surface d’un matériau appelé cible. Celle-ci est portée a
une tension négative grace a un générateur continu pour les films simples ou Rf pour les films
composés. Un flux de particules énergétiques (Ar+, radicaux, neutres...) est ensuite accélére
dans le plasma gréce a la présence d’un champ magnétique autour de la cible. Lorsque celle-ci
est bombardée par ce flux, des particules pulvérisées sont libérées pour constituer le futur
dépdt selon deux phases : nucléation et constriction.

Les particules pulvérisées sont en genéral électriquement neutres. Elles sont diffusées
dans toute I’enceinte et peuvent étre orientées vers le substrat selon une distribution spatiale
maitrisée (plasma). Donc la qualité thermique d’un dépot dépend considérablement des
phénomeénes produits au sein de ce plasma. A petite échelle, la premiére zone affectée par ces
phénomeénes est I’interface dépot- substrat qui joue un rdle prépondérant dans les échanges

thermiques.
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Le schéma de principe de cette technique est présenté dan la figure 11-2 suivante :

| s P < -~ g
Cathode /r |/@ 4 @ ¢ @ -
_ P Anod
(Cible M) . @ : @/ @ /@ @ »(:3 @+ (sugeiraet)
I ~ 4 : -
I

G
Alimentation Plasma

N

ﬂ_ Argon

— -

Figure 11-2 : Schéma de principe de pulvérisation cathodique

Cette technique permet de déposer tous les types de matériaux, simples ou composes,
réfractaires ou non, conducteurs ou isolants. Tous les types de substrats peuvent étre
recouverts, pourvu qu’ils aient les qualités requises de tenue au vide et a la température.

Les différents parametres de dépdt (orientation et distance cible-substrat, pression d’argon,
densité de puissance du plasma, température de substrat, etc..) permettent de faire varier la
structure et la microstructure des couches minces. Cette technique nous a permis de déposer

des films de cuivre et d’aluminium sur des substrats de verre et de polyimide.

11.2.2 Dispositif de la pulvérisation cathodique

La figure 11-3 montre une vue d’ensemble du dispositif de pulvérisation cathodique
utilisé. Ce dispositif est composé d’une enceinte a vide ou régne une pression résiduelle
inférieur & 10°° mbar, dans laquelle ont été disposées deux électrodes planes, cathode et anode,
distantes de quelques centimetres. La cathode froide, sur laquelle le matériau a pulvériser
(cible) est fixe, est reliée au pdle négatif d’un générateur de tension continue. L’anode sur

laquelle se trouve le substrat, est reliée a la masse

33




Chapitre Il - Coefficient de température de la résistivité électrique de couches minces métalliques

Charpbre de Controle des
depo_t sous conditions
vide d’élaboration
Systeme de
pompage

Figure 11-3 : Photo du béati de pulvérisation cathodique

Comme signalé précédemment, le systéme de pulvérisation cathodique utilisé pour la
réalisation des différents dép6ts de cuivre et d’aluminium présente I’avantage d’étre tres
simple a mettre en ceuvre. Son inconvénient majeur est lié a la nécessité d’utiliser une valeur
élevée de la pression (entre 107 et 10° mbar) pour entretenir une décharge stable du plasma.
En effet aux pressions élevées, on observe dans les films déposés la présence en quantité
parfois non négligeable d’impuretés, en provenance principalement du gaz de bombardement
(Ar) ou de I’'atmospheére résiduelle comme la vapeur d’eau, I’oxygene, ou des molécules
organiques, qui ne peuvent étre totalement éliminées du fait de la faible dynamique de

pompage dans la gamme de pression considérée.
11.3 Préparation des échantillons

11.3.1 Conditions d’élaboration

Les films de cuivre et d’aluminium d’épaisseurs comprises entre 50 et 250 nm, ont été
déposés par pulvérisation cathodique sur des substrats de verre (75 x 25 x 01 mm) et de
polyimide (75 x 25 x 0,125 mm). Il est a noter que les substrats en polyimide qui sont de
nature souple ont été collés sur des lames de verre (75 x 25 x 1 mm) afin de faciliter leur
fixation sur le porte substrat et aussi pour éviter toute déformation et ondulation de la surface

du polyimide pendant le procédé de dépot.
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La préparation des substrats a consisté en un nettoyage dans un bain d’alcool.
L’objectif principal du nettoyage consiste a préparer les échantillons. Dans notre travail, la
séquence typique de nettoyage était classique; les échantillons sont dégraissés et nettoyés des
impuretés dans un bain d’alcool. Ensuite ils sont rincés et séchés. La cible de cuivre ou
d’aluminium dont le diametre est de 130 mm est disposée horizontalement dans la partie
inferieure de I’enceinte a vide. Le substrat est fixé entre le masque et le porte substrat et placé
a une distance de 200 mm de la cible faisant un angle d’incidence de 35° par rapport a la
normale a celle-ci. La figure I1-4 présente la configuration interne de I’enceinte (chambre a

vide) utilisée.

-

Figure 11-4 : Vue interne de la chambre a vide (cible et porte substrat)

Un systtme de pompage permet d’obtenir un vide poussé de 6 .10° mbar. Un
dispositif d’alimentation en gaz permet d’ajuster la pression d’argon. Nous avons choisi de
travailler avec deux pressions différentes I’'une & 3,4.10° mbar et I’autre & 7.10° mbar. La
tension d’accelération du genérateur continu est de 500 Volts. L’ionisation de I’argon
(plasma) est a I’origine d’une décharge luminescente. Les ions positifs Ar’ pénétrent le
réseau atomique de la cible provoquant ainsi I’expulsion des atomes de surface. Les substrats

recoivent alors le flux d’atomes éjectés.
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Le tableau II-1, résume les conditions d’élaboration des dép6ts métalliques en couches
minces fixées pour la réalisation de nos échantillons. Sur ce tableau, sont données les valeurs
de la pression résiduelle de I’enceinte a vide, la pression du travail du gaz d’argon, le temps
de dépdt, la tension d’accélération du générateur, la distance entre la cible et le substrat ainsi

que la température pendant le dépét.

Tableau 11-1: Conditions d’elaboration des depdts en couches minces de
cuivre et d’aluminium

Paramétre Valeur
Pression résiduelle 6.10"° mbar
Pression du gaz (Ar) 3,4 .10° mbar ou 7 .10 mbar
Temps de dépot 4 ou 10 min
Tension d’accélération du générateur 500 volts
Distance cible/substrat 0,2m
Température de travail 27°C

A partir du masque présenté sur la figure 11-5, plusieurs échantillons ont été réalisés.
Ces échantillons sont utilisés pour la caractérisation électrique (mesure de résistances
électriques et coefficients de température). D’autres echantillons ont été réalisés et servent

comme témoins pour la caractérisation physique (mesure d’épaisseur).

75 mm

S mim 150 gm Smm

- - - -

s | | % -

- -

A0F i

Figure I1.5 : Masque utilisé
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11.3.2 Mesure d’épaisseur des dépots metalliques

Une fois les échantillons réalisés, il est indispensable de les caractériser afin de

connaitre certaines propriétés : leur épaisseur, leur structure...
Il existe de nombreuses méthodes de mesure des épaisseurs des dépots en couches minces « in
situ », c'est-a-dire en temps réel, pendant le procédé de dépdt. Toutefois en pratique, on utilise
principalement les méthodes suivantes :

- Profilométre mécanique

- Mesure de masse par microbalance a quartz

- Mesure optique des variations de transmission ou de réflexion sur une piéce ou témoin

expose au depot

En pratique, il suffit de créer, lors de la phase de dépdt, une « marche » entre une zone
recouverte de dépbt et une autre non recouverte pour connaitre son épaisseur (figure 11-6).
Dans nos travaux, cette marche a été obtenue grace a un cache formé par une lame de verre,
placée sur la moitié du substrat de verre ou de polyimide avant le dép6t, de maniere a avoir a

la fin une zone recouverte de dépdt et une autre non recouverte.

Sens de deplacement du stylet

Stylet
{ Marche
Dépdt ——— i xmﬁ‘ﬁﬁﬁh/
[ | 4—— Substrat

Figure 11-6 : Principe de mesure d’une épaisseur d’un dépdt couche mince

Les mesures d’épaisseur des échantillons réalisés ont été effectuées a I’institut des
materiaux de Nantes (IMN). Le profilomeétre utilisé est un DEKTAK 8 de la société VEECO.
Il permet de mesurer des épaisseurs jusqu’a un minimum de quelques dizaines de nm. Le
principe de fonctionnement de I’appareil est le suivant : un stylet a pointe diamantée tres
sensible balaye la surface de I’échantillon a analyser selon un plan de coupe en deux
dimensions. Ce stylet est monté sur un systeme sans friction qui permet de maintenir le

contact durant toute la mesure. Les irrégularités de la surface du dép6t analysé se traduisent
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immédiatement par une variation dans la position verticale de ce stylet, qui est alors
transformée en tension électrique grace a un transformateur différentiel. Un convertisseur
analogique-numérique permettant de convertir les résultats, puis ces derniers sont stockés
dans la mémoire de I’appareil, assure alors le lien avec le logiciel. On obtient alors sur I’écran
de controle la variation verticale de la position du stylet en fonction de la distance qu’il a

parcourue sur I’échantillon.
11.4.Dispositif expérimental pour les mesures électriques

Un dispositif expérimental adapté aux mesures des résistances électriques a été mis en
place pour déterminer la valeur des résistances électriques des films minces de cuivre et
d’aluminium et suivre leur évolution en fonction de la température. Il s’agit d’un boitier
isotherme composé d’un support porte échantillons et d’un capot. Ce dispositif est décrit sur
la figure 11 -7.

Cap6t et support de
boitier isotherme

Fixation des échantillons

Soudure avec laque

Fils de connexion Echangeur Echantillons
d’argent

Figure 11 -7 : Dispositif expérimental

Un systéme de fixation est concu afin de bien fixer les échantillons ainsi que les fils de
connexion. De ce fait, il faut éviter que les fils de connexion arrachent des dépdts métalliques

et aussi éviter toute imperfection de contact pendant les essais.
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La connectique qui permet la liaison entre les couches minces métalliques réalisées et

le matériel d’acquisition est délicate a mettre en place.

Dans notre cas, pour des mesures de précisions et afin d’eviter les imperfections de contact
qui peuvent engendrer des bruits de mesure, notre choix s’est d’abord porté sur le soudage
avec de I’étain. Cependant, ce soudage présente des contraintes liées a sa mise en ceuvre. En
effet, I’étain porté & une température tres élevée arrache les dép6ts métalliques de leurs
substrats. C’est pourquoi, les connexions entre les fils de cuivre étamés et les couches minces
de cuivre ou d’aluminium (déposées sur du verre ou sur Kapton polyimide) ont été effectuées

par un autre procédé, qui est celui du collage avec de la laque d’argent.

Une fois les échantillons placés et fixés sur le boitier isotherme, ce dernier sera fermé
et placé a son tour sur une plaque d’échangeur. La température de I’échangeur est ajustée a
I’aide d’une circulation d’eau a partir d’un bain thermostaté. L’ensemble boitier isotherme et
plaque échangeur est isolé thermiquement. Les mesures de la résistance électrique des dép6ts
ont été effectuées en régime permanent pour 5 températures, comprises entre 10 et 60 °C. Un
thermocouple de type K, est placé sur le boitier isotherme afin de vérifier et suivre sa
température. Les différentes valeurs de resistance électrique des dépdts de cuivre et

d’aluminium sont mesurées pour chaque température.
11.5 Mesure et caractérisations électriques

11.5.1 Mesure de la résistance électrique

Il existe différentes techniques pour mesurer précisément une résistance électrique,
ces techniques de mesures different en fonction de la précision souhaitée. La plus simple est
la mesure 2 fils. Pour cette technique la tension mesurée est donnée par :

V =(R+ a0 + Fis) | (2.1)

ontacts

R est la résistance & mesurer, reontacts €St la résistance des contacts électriques entre 1’élément

central et les fils de mesure et rys est la résistance des fils de mesure.

On voit clairement que dans cette technique il existe des erreurs de mesure liées a la

résistance des contacts électriques et des fils de mesure. Pour s’affranchir des erreurs liées aux
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résistances de fils, nous avons utilisé une mesure 4 fils. La figure 11-8 donne un apercu

simplifié du dispositif de mesure de la résistance électrique.

Contact entre
R(T) et les fils

Fils de mesure

R(T)

Figure 11-8 : Schéma de mesure 4 fils de la résistance électrique

En raison de la forte impédance de I’appareil de mesure, le courant dans les branches
de tension est nul et les résistances des fils n’interviennent plus dans la mesure de la chute de

tension observée aux bornes de la résistance R(T) a mesurer.

Les mesures de résistance ont été effectuées avec un multimetre de haute précision de
type Keithley 2000. Cet appareil présente en face avant quatre bornes qui permettent la
connexion de la résistance R(T) de I’échantillon. L’avantage de I’appareil utilisé réside dans

sa précision.

11.5.2 La resistivité électrique

La resistivite eélectrique est une propriété caractéristigue du matériau déposé

indépendante de la nature et des dimensions du substrat utilisé donnée par la relation (2.2).

p, =R,(T)S/L (2.2)

Le calcul de la résistivité de nos échantillons a été fait a partir de la mesure de la
résistance électrique des dépdts de cuivre et d’aluminium R,(T) et celle des dimensions des

films, caractérisées par I’épaisseur du dép6t (e), la longueur d’élément central (L) sans les

contacts aux extrémités.
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11.5.3 Le coefficient de température

Le coefficient de température peut étre calculé a partir de I’acquisition des valeurs de
résistances aux différentes températures (entre 10 et 60 °C), d’apres la loi de variation de la

résistance avec la température

R(T)=R,1+a(T -T,)) (2.3)

Le coefficient de température peut étre donné par :

L RM-R, 1 (2.4)
B R0 (T _To)

ol a [K™] est le coefficient de température du matériau, R sa température électrique & une
température donnée T et Ry sa résistance électrique a la température de référence To.

Dans notre étude, les valeurs de coefficient de température ont été obtenues
graphiquement par regression linaire a partir des courbes qui donnent I’évolution de la

résistance électrique de dépdts métalliques en fonction de la température.

11.6 Effet des conditions d’élaboration sur le coefficient de température des dépots en

couches minces.

Nous avons mene une étude sur les différentes causes susceptibles de modifier le
comportement de coefficients de température des thermorésistances en couches minces

métalliques.

Les propriétés électrigues comme le coefficient de température et la résistivité
électriqgue du cuivre ou de I’aluminium déposé sous forme de couches minces par
pulvérisation cathodique, sont différentes de celle du cuivre ou de I’aluminium massif [83].
Dans cette partie, nous allons presenter les variations de la résistivité électrique et du
coefficient de température a des dépdts métalliques en couches minces en fonction des
conditions d’élaboration : nature du matériau (cuivre ou aluminium), nature du substrat (verre
ou polyimide), temps de dépot (épaisseur des dépéts) et pression d’argon (3,4.10 * ou 7.10°

mbar).
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Les évolutions de la résistance électrique R en fonction de la température T-Ty pour
tous les cas étudiés sont données par les figures 11-9 et 11 10 qui présentent respectivement les
variations de la résistance électrique R en fonction de la température, pour des films de cuivre

et d’aluminium déposés sur des substrats de verre et de polyimide.

0-030 T T T T T T T T T T T T T T T
1| Cuivre/\Verre ]
0.0254| ——t=10min, P=7 10° mbar i
{| ——t=4min, P=7 10° mbar ]
0.020{| ——t=10min, P=3,4 10° mbar i
N 1| ——1t;= 4min, P=3410° mbar 1
> 0.015 -
m - -
& 0.0101 -
0.005 -
Omo T T T T T T T T T T T T T T T T T
0 5 10 15 20 25 30 35 40 45
T-To (°C)
0-030 T T T T T T T T T T T T T T T T
1| Cuivre/Verre 1
0.0254 | ——t=10min, P=7 10° mbar i
{| ——t= 4min, P=710° mbar
0.0204 | ——t,=10 min, P=3,4 10° mbar -
- 1] ——t= 4min, P=3,410° mbar 1
- 0.015 -
% ] ]
~ 0.010- -
0.005- -
0.000

0 5 10 15 20 25 30 35 40 45
T-T0(°C)

Figure 11-9 : Variation de la résistance électrique R réduite en fonction de la
température T-To pour des dépdts de cuivre
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Figure 11-10 : Variation de la résistance électrique R réduite en fonction de la
température T-To, pour des dépots d’aluminium
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Les résultats obtenus pour le calcul des valeurs de la résistivité électrique po, des
coefficients de température o ainsi que des incertitudes sur le calcul de po et de «, pour tout les
cas éetudiés sont récapitulés dans le tableau I1-2 (dép6ts de cuivre) et dans le tableau I1-3

(depdts d’aluminium).

Tableau 11-2 : Variation de la résistivité électrique et du coefficient de température des films de
cuivre

Eilm/ ('j\é; (F;’ression Temp§ Epaisseur Resist_ance Résist_ivité Coefélement
Substrat essais Argon - de dep ot (nm) qlectnque e'eﬁt”q“e température
(mbar)  tg(min) a To(kQ) (10" Q.m) o (10°K™Y)

1 34.10° 4 96 1,59 5,12+0,22 4,52+0,11

Cuivre/ 2 B 10 252 0,40 3,78+0,13 5,19+0,08
Verre 3 7107 4 86 1,87 6,03+0,24 4,17 +0,06
4 ' 10 248 0,62 5,/7+0,20 4,77+0,17

5) 3410 4 68 0,67 1,71+0,08 5,63+0,11

Cuivre/ 6 o 10 183 0,41 281+010 5,41+0,21
polyimide 7 2103 4 115 2,42 10,44+ 0,39 5,68 +0,10
8 ' 10 258 0,65 6,29+0,21 6,10+0,03

Tableau 11-3 : Variation de la résistivité électrique et du coefficient de température des films

d’aluminium

. N° Pression  Temps . Resistance Résistivité Coefficient
Film/ des d’Argon de dépdt Epaisseur électrique électrique (i'e

Substrat . ; (nm) . 7 temperature
essais  (mbar)  tg(min) a Ty (kQ) (10" Q.m) o (10°K?)
9 3410 4 54 3,53 715+0,35 4,35%+0,04
Aluminium 10 o 10 81 0,81 2,46 +0,10 5,04 +0,03
Iverre 1L 503 4 65 2,30 561+025 6,16+0,08
12 ' 10 211 0,65 514+0,18 7,19+ 0,08
13 34107 4 79 3,88 11,49+ 0,48 3,52+0,04
Aluminium 14 T 10 134 0,70 3,52+0,13 5,86 0,06
/polyimide 15 710 4 95 5,83 12,02+0,60 2,43+0,03
16 ' 10 86 0,73 2,35+ 0,09 6,8 £ 0,02

Afin d’analyser d’une maniere globale les résultats obtenus pour les différents essais,

nous avons présenté respectivement dans les tableaux I1-4 et 11-5, les effets des conditions

d’élaborations sur la resistivitée électrique et le coefficient de température des dépbts en

couches minces de cuivre et d’aluminium réalisés.
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Tableau 11-4 : Effet des conditions d’élaboration sur la résistivité électrique des dépdts de cuivre
et d’aluminium en couches minces

Conditions d’élaboration Résultat sur la résistivité électrique (p)
des dépodts encouches
minces — T -

(1,2),(7,8), (9, 10)

Temps de dépot A (5%, 6)
(11, 12), (13, 14), (15, 16)

3. 4)

(1,3), (2, 4), (5, 7), (6, 8)
(10, 12), (13, 15)

Pression d’argon 7 (9, 11), (14, 16) -

Nature du matériau déposeé : 1,9), (5,13) (2, 10), (3, 11),
Cuivre— Aluminium (6, 14), (7, 15) (4,12), (8, 16) i
Nature substrat : (3,7), (4,8), (9, 13)

o (1,5), (2, 6), (12, 16) -
Verre— Polyimide (10, 14), (11, 15)

*: Numéro des essais (cf. tableau xx)
~ : Pratiquement égale (plages d’erreurs de mesures se superposent)

Tableau I1-5 : Effet des conditions d’élaboration sur le coefficient de température des depots de
cuivre et d’aluminium en couches minces

Conditions d’élaboration Résultat sur le coefficient de température (a)
des dépdts en couches
minces — T~ -

Temps de dépot 7 1',2), 3,4, 7.8), (0.10)

- (5! 6)
(11, 12), (13, 14), (15, 16)

. P (6, 8), (9, 11)

Pression d’argon (10,12), (14.16) 1, 3), (2, 4), (13, 15) (5,7)
Nature du matériau déposeé : (3,11), (4, 12), 1,9), (2, 10),
Cuivre — Aluminium (6, 14), (8, 16) (5, 13), (7, 15) i
Nature du substrat : 1,5),(3,7)

o (9, 13), (11, 15), (12,16) (2, 6)

Verre — Polyimide (4, 8), (10, 14)

*: Numéro des essais (cf. tableau xx)
~ : Pratiquement égale (plages d’erreurs de mesures se superposent)
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11.6.1 Effet de temps du dép6t sur le coefficient de température

L’analyse du tableau 11-4 montre que la reésistivité électrique des films de cuivre et
d’aluminium déposés sur du verre ou du polyimide décroit lorsque le temps de dép6t
(épaisseur du dépbt) augmente sauf dans un seul cas (essai n°5 et 6). On peut observer
également dans le tableau 11-5 que les valeurs du coefficient de température suivent la
tendance inverse, c'est-a-dire qu’elles augmentent avec I’accroissement du temps de dépot

(épaisseur du dépdt). Nos résultats sont en parfait accord avec la littérature [84, 85].

11.6.2 Effet de la pression d’argon sur le coefficient de température

Le deuxiéme parametre que nous avons fait varier est la pression d’argon, afin de bien
mettre en évidence son influence sur la microstructure et le coefficient de température des
dépbts métalliques. Nous avons réalisé des dépbts de cuivre et d’aluminium avec deux

pressions d’argon différentes (3,4 10° et 7 10° mbar).

L’analyse des tableaux 1I-4 et II-5 montre que dans la plupart des cas etudiés la
résistivité électrique des dépots de cuivre et d’aluminium déposés sur du verre ou polyimide
augmente lorsque la pression d’argon croit Ces résultats sont conformes a ceux publiés par
Foroughi et al [86] et Grosser et al [87]. Quand au coefficient de température il augmente

pour certains cas et il suit la tendance inverse dans d’autre cas étudiés.

Ces variations peuvent étre attribuees a des changements de taille et de densité dans la
structure du film. Sakami [76] a estimé par diffraction de rayon X, la taille des cristallites des
films minces de méme épaisseur réalisés a des pressions différentes. Il a montré dans ses
travaux que I’évolution de la taille des cristallites présente un accroissement linéaire avec la
pression d’argon. Par conséquent, il apparait des modifications dans la composition et dans la
porosité des films malgré qu’ils aient la méme épaisseur. Le changement de la microstructure
se produit pendant la phase de croissance des films et affecte les propriétés électriques,
thermophysiques et mécaniques des films.

Ce changement est directement impacté par le libre parcours moyen des particules
pulvérisées, quand la pression s’abaisse, la densité du gaz diminue, c'est-a-dire que la
probabilité pour un atome de rencontrer les atomes de gaz résiduel diminue donc le libre
parcours moyen s’allonge. Par contre si la pression s’éleve, le libre parcours moyen et la
mobilité des particules pulvérisées a la surface du substrat seront réduits. Donc on peut

considérer que pour les hautes pressions, la faible mobilite des particules associee a la
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porosité créent une structure moins dense ce qui réduit considérablement la dureté des dépots

et aussi I’adhérence entre le substrat et le film déposé.

11.6.3 Effet de la nature du métal depose sur le coefficient de température

La nature du métal déposé est un parameétre qui peut affecter séverement les propriétés
électriques des dépots métalliques (coefficient de températurea et résistivité électrique). Leur
influence dépend considérablement de la pureté du matériau déposé, de la pression résiduelle
et de la nature de ces impuretés. Avec le cuivre et I’aluminium, contrairement a d’autre
matériaux, a température ambiante, il n’apparait qu’un effet relativement limité des impuretés
a condition que les autres parametres restent bien maitrisés [83], d’ou notre choix de travailler
avec le cuivre et I’aluminium. Nous avons donc réalisé des dépdts d’aluminium dans les

mémes conditions d’élaboration que celles du cuivre.

Cependant, sur I’ensemble des résultats représentees dans les tableaux 11-4 et 11-5, on
ne peut pas conclure sur I’effet de la nature du métal déposé sur la variation de la résistance
électrique, ni sur la variation de coefficient de température en fonction de la nature des
matériaux déposés. Cela peut étre di au pourcentage élevé des impuretés ajoutées aux films
pendant la phase d’élaboration des couches minces. Ces impuretés peuvent avoir un impact

sur les caractéristiques électriques des couches minces realisees.

11.6.4 Effet de la nature du substrat utilisé sur le coefficient de température

Cette étude vise a mettre en évidence I’effet de la nature du substrat sur le coefficient
de température et sur la resistivite électrique des depdts métalliques en couches minces. Cette
étude a été menée sur des films de cuivre et d’aluminium, pour deux épaisseurs différentes,

déposés sur des substrats de verre et de polyimide.

On sait que la nature du support (ou substrat) influence fortement les propriétés
structurales de la couche mince déposée. On s’attendait a ce que la nature du substrat présente
une influence sur les valeurs trouvées. Mais, comme dans le cas précédent, dans nos résultats
présentés dans les tableaux I1-4 et 11-5 on n’observe pas une influence considérable sur la
résistivité éclectique et le coefficient de température obtenus pour un méme matériau (cuivre
ou aluminium) déposé dans les mémes conditions sur deux substrats différents (verre et
polyimide) donc on ne peut pas conclure sur I’influence de la nature du substrat sur les

propriétes électriques des couches minces dans nos essais.
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Cela peut étre expliqué, par I’état de surface lié a une différence de rugosité par
exemple. C’est pourquoi les couches d’un méme matériau, et pour une méme épaisseur
déposées dans les mémes conditions peuvent présenter des propriétés physico-chimiques
essentiellement différentes. De plus, le fait qu’il n’y avait pas de traitement préalable du
substrat avant dépdt peut également expliquer la possibilité de la présence d’une
contamination a I’interface qui contribue a son tour a la variation des propriétés électriques

des films.
11.7 Choix du matériau déposé et du substrat

Pour la suite de nos travaux, le matériau et le substrat qui seront choisis pour la
fabrication du fluxmeétre passif sont ceux qui donnent la combinaison (dép6t/substrat)
possédant le produit poa le plus élevé pour garantir une sensibilité maximale suite a une
variation de température, car P(T) = py + poar(AT) :

Dans le tableau I1-6 nous avons reporté les valeurs des résistivités électriques et des
coefficients de température ainsi que les valeurs du produit (po) obtenues pour des dép6ts de
cuivre et d’aluminium déposés sous vide par pulvérisation cathodique, sur des substrats de

verre et de polyimide & une pression de gaz (Ar) de 7.10° mbar.

Tableau 11-6 : Valeurs du produit poo pour le cuivre et I’aluminium

o Résistivité Coefficient de
Dépot / substrat électrique aTo  température po 0
00 (107 Q.m) o (10 K™
6,03 4,17 2,51x10™°
Cuivre / verre 10
5,77 4,77 2,75x10
10,44 5,68 5,92x10™°
Cuivre / polyimide
6,29 6,10 3,83x10™%°
5,61 6,16 3,45X10'10
Aluminium / verre 10
5,14 7,19 3,7x10
12,02 2,43 2,92x10™"
Aluminium / poliyimide
2.35 6,8 1,6X10'10
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Nous avons vu dans le paragraphe 11.6 que quelque soit le couple étudié, les valeurs de
po et o pesentent des valeurs différentes selon I’épaisseur des couches minces réalisées. La
valeur de la résistivité électrique augmente lorsque I’épaisseur diminue donc son évolution est
inversement proportionnelle a I’épaisseur alors que le coefficient de température suit la

tendance inverse.

L’analyse de tableau I1-6 montre que leur produit (poa) reste plus au moins constant.
Donc la variation de la resistivité et de coefficient de température se fait de maniére que le

produit (poa) soit indépendant de I’épaisseur des couches minces.

Les variations de coefficient de températuredans les difents cas traités, se
justifient par la disposition des atomes dans les couches minces en lien avec les deux phases
citées précédemment : nucléation et croissance. Cette disposition est différente pour chaque
matériau. Elle differe aussi selon I’épaisseur de la couche, la nature du substrat et les

conditions d’élaboration notamment la pression de travail.
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11.8. Conclusion

Dans ce chapitre, nous avons mené une etude sur I’effet de différents facteurs et
parameétres de fabrication sur le coefficient de température qui est la grandeur physique liée
aux matériaux déposés et qui conditionne la sensibilité des thermorésistances a base de dépots
métalliques. Des films de cuivre et d’aluminium d’épaisseurs comprises entre 50 et 250 nm,
ont été déposes par pulvérisation cathodique sur des substrats de verre et de polyimide avec
différentes pressions du gaz (Argon). Les parametres d’études choisis sont donc, la nature du
métal déposé, la nature du substrat, I’épaisseur des dépéts, le réglage des paramétres du
procédé de dép6t (pression d’argon). La technique de pulvérisation cathodique utilisée est
plus intéressante, aussi bien sur le plan de la mise en ceuvre, de la précision que sur celui de la
reproductibilité des dépots. Les couches minces obtenues sont denses, non contaminées et le

processus de dép6t est facile a contréler.

Cette étude expérimentale a permis de mettre en évidence les variations de la
résistivité électrique et du coefficient de tempeérature a en fonction de 1’épaisseur des couches
de Cu et d’Al déposées sur des substrats du verre et de polyimide. Nous avons pu identifier
d’une part, I’influence de la pression d’argon sur la microstructure et le coefficient de
température des dépdts métalliques. D’autre part, nous avons pu montrer que la nature du
métal déposé et la nature du substrat sont des parameétres qui influencent peu les propriétes
électriques de ces dép6ts (coefficient de températuren et sistivité électrique). 1l est a noter
gue pendant cette étude, de nombreux problémes ont été révélés lors de la fabrication des
dépéts. Il s’agissait de problemes de non reproductibilité des dépdts, qui est liée a la difficulté
d'assurer un contrle précis des propriétés physique et chimique des milieux durant le
processus de dépdt. En effet la présence d’un gaz résiduel au voisinage du substrat, méme en
faible quantité, peut considérablement modifier les conditions du dépét et, par conséquent, la
structure et les propriétés des couches minces déposées. C’est la raison pour laquelle, pour
assurer une reproductibilité satisfaisante, nous avons veillé a un maintien rigoureux de tous

les parametres du process.

A I’issu des résultats obtenus dans cette partie, pour la réalisation du capteur passif,
notre choix s’est porté sur le dép6t (cuivre/polyimide) qui posséde le produit poa le plus éleve.
Mais pour des raisons technologiques la méthode de dépot par pulveérisation cathodique n’a

pas été retenue pour la réalisation du capteur passif.
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Chapitre 111
Fluxmetre passif

a base de couches minces
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L’objectif principal de ce chapitre est la conception et la réalisation d’un nouveau
type de capteur fluxmétrique a faible perturbation thermique et a base de dépét en couches
minces. Il s’agit donc d'utiliser des thermorésistances déposées sur un substrat souple et fin
(polyimide) au lieu de thermocouples filaires soudés sur un échantillon métallique. L'intérét
du remplacement du réseau de thermocouples filaires par un réseau de thermorésistances a
base de dép6t en couches minces, est notamment une plus faible perturbation due a la
dimension des éléments thermosensibles des capteurs fluxmétriques, a réseau de
thermorésistances a base de couches minces, ainsi qu’une bien meilleure connaissance des
positions et des distances entre les différents éléments thermorésistifs a base de dép6t en
couches minces dans le fluxmétre, celles-ci étant précisément définies avec précision dans le
masque utilisé pour réaliser les dépdts. L’intérét de I’utilisation de couches minces est

également la possibilité de réalisation simultanée de plusieurs fluxmétres.

Dans ce chapitre, nous présentons la conception et la fabrication de nouveaux
capteurs fluxmétriques a base de dépbt en couches minces, leur étalonnage, I'étude de I'effet
de I'auto-échauffement (effet Joule), ainsi que la comparaison de leurs performances avec
celles des fluxmetres a faible perturbation thermique mais avec un réseau de thermocouples

filaires.
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I11.1 Présentation des nouveaux fluxmeétres passifs

I11.1.1 Principe et description des nouveaux fluxmetres

Le nouveau capteur fluxmétrique a été realise a partir d’un dépot couche mince en
cuivre étamé, réalisé sur un substrat souple de polyimide, des procédés de photolithographie
ayant été utilisés pour obtenir un réseau de thermorésistances. Nous avons choisi de réaliser
des thermorésistances en couches minces au lieu de thermocouples en couches minces car
comme nous I’avons présenté dans I’introduction, d’une part, les premiers ne nécessitent
qgu’un seul dépdt et d’autre part, contrairement aux thermocouples la sensibilité des

thermorésistances peut étre modifiée en variant I’intensité du courant les traversant.

La figure 111.1 présente le dessin du masque pour la réalisation du nouveau fluxmeétre.
Celui-ci comporte 8 thermorésistances déposées sur un film de polyimide. Les 8
thermorésistances sont positionnées tous les 1,7 mm, le masque ayant été réalisé par une
imprimante de type flasheuse (carrées de 7 um). Le bord des motifs électriques est rectiligne a

quelques microns prés (1 a 2 um).

SIIIl_lrn

N * — . —————
—— e
. [
15mm | — ——
| e
| I
| I —
| e
2mm 19 mm 20 mm 19 mm 2 mm

Figure I11-1 : Masque utilisé pour le nouveau fluxmetre & base de couches minces

Les thermorésistances de ce nouveau fluxmetre sont réalisées avec le méme motif
(figure 111.2). Dans chaque thermorésistance, la température est intégrée sur un élément

thermosensible qui a une longueur de 20 mm, une largeur de 30 um et une épaisseur de 8 um
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30 um
¥ _
1,2mm I f I 1,5mm
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Figure I11-2 : Motif du dép6t pour chaque thermoreésistance du fluxmetre

L’installation du film instrumenté pour la mesure de flux de chaleur est illustrée dans
la figure 111.3. Ainsi le substrat positionné parallélement a la direction principale du flux de

chaleur engendre trés peu de perturbation thermique.

Flux de chaleur

/ N\

Fluxmétre thermique Peinture séparatrice

Figure I11-3 : Installation du film instrumenté pour la mesure de flux de chaleur

111.1.2 Fabrication des substrats instrumentés

La premiere étape visant la fabrication du fluxmetre thermique a base de dépéts en
couches minces est la creation d’un masque permettant la réalisation des motifs électriques
souhaités. Le dessin du masque a été realisé avec un logiciel de dessin (Adobe Illustrator),
ensuite imprimé en négatif par flashage sur un film transparent photosensible, solution

permettant une résolution spatiale de 1 a 2 um
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Les couches minces de cuivre étamé ont été réalisées sur un substrat souple en
polyimide d’épaisseur 25 um. Le choix du polyimide comme substrat présente un certain
nombre d’avantages. C’est un isolant électrique. De plus parmi les polyméres, ce matériau a

une excellente tenue en température (320 °C) et il est flexible.

Les motifs électriques sont ensuite réalisés par une technique classique de
photolithographie, cette technique a comporteé les étapes suivantes

- insolation de la résine photo sensible a travers le masque réalisé.
- enlévement de la résine non réticulée a I’aide d’un produit développeur.

- attaque chimique du cuivre laissé apparent.

Apres la réalisation des motifs électriques, un étamage tres fin a I’étain (0,3 um) a été
réalisé afin d’éviter une oxydation ultérieure des dép6ts de cuivre (figure 111.4). Pour la
connectique des soudures ont été effectuées avec de I’étain entre des fils de cuivres et les
dépdts en couches minces de cuivre étamés, afin d’assurer un bon contact électrique. Les
soudures ont été réalisées avec précautions pour que ces dernieres aient toutes la méme
longueur sur le dépo6t afin que les résistances électriques des branches extérieures aient a peu

prés la méme valeur. (Figure I11-5)

Figure 111-4 : Nouveau fluxmétre avec motif électrique en cuivre étamé

Figure 111-5 : Nouveau fluxmétre avec sa connectique (soudure a I’étain)
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111.1.3 Mesure de température par montage 4 fils

Dans les cas des thermorésistances, la mesure de la variation de la résistance électrique
sur un dépdt metallique de largeur et d’épaisseur constantes constitue une mesure indirecte de
la température, intégrée sur toute la longueur du dép6t. Un circuit simple peut étre source
d’erreurs car les résistances des fils de connexion qui relient les dépbts métalliques au
matériel d’acquisition, bien que faibles ne peuvent pas étre négligeables devant la résistance a
mesurer et contribuent a une erreur significative de la mesure de température. L utilisation de

montages en pont de Wheatstone a quatre fils est la solution pour remédier a ce probleme.

Le pont de Wheatstone est utilisé pour mesurer une résistance électrique inconnue par
équilibrage de deux branches d’un circuit en pont, avec une branche contenant la
thermorésistance, ici R(T). L’intérét principal est donc la suppression de I’influence des
variations des résistances des fils de connexion et des branches riet r, pour que la tension de

désequilibre du pont devienne uniquement proportionnelle a R(T), (figure 111-6)

Figure 111-6: Intégration d’une thermorésistance dans un pont de Wheatstone

Les résistances du pont de Wheatstone sont installées sur un socle en aluminium en
contact avec un échangeur de chaleur qui permet de les maintenir a température constante,

durant I’étalonnage et les séries de mesures.
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I11.2 Etalonnage des capteurs

L’étalonnage des différentes thermorésistances (TR) sur un méme fluxmetre a été
réalisé en régime permanent pour des températures comprises entre 10 et 60 °C. Un dispositif
d’acquisition (Nat. Instrument+ ampli ANS 400 G = 1000, f.=10 Hz) permet de mesurer et de
moyenner pour chaque capteur et pour chacune des 5 températures choisies la tension de
désequilibre pour des durées d’une dizaine de minutes apres I’établissement du régime
stationnaire. La tension d’alimentation du pont de Wheatstone AU a été calculé et gardée la

méme durant I’étalonnage (AU = 46,0 mV).

A chacun des 4 capteurs indépendants est associée une loi d’étalonnage, ou AE est la
tension de désequilibre du pont de Wheatstone. Il est apparu que la grandeur AE/AU est une

fonction linéaire de la température d’étalonnage:
AE/AU = aT+b avecTen°C (3.1)

Les courbes d’étalonnages associées a chacun des quatre capteurs sont données a la
figure 111-7. Les résultats de régression linéaire obtenus pour les différents capteurs sont
présentés dans le Tableau IllI-1. Le coefficient de température moyen de la résistivité
électrique du cuivre étamé est alors de o=1,82 10° K™, soit inférieure & celle du cuivre massif
(3,93 10° K™). La sensibilité est obtenue par la multiplication de la valeur de la pente qui
correspond a a = AE/AU par la tension d’alimentation AU aux bornes de chaque pont de
Wheatstone.

Tableau I11-1 : Etalonnage de 4 thermorésistances au sein du fluxmeétre

TR n° a.10* (K™ b a.10° (K™
TR1 5,882 0,129 1,862
TR2 5,641 0,082 1,785
TR3 5,700 0,092 1,804
TR4 5,815 0,105 1,840
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Figure 111-7 : Etalonnage des capteurs

Ainsi, pour une valeur de courant d’alimentation de 19 mA obtenu avec AU = 46,0 mV
on retrouve une sensibilité moyenne des capteurs de 26,1 uV/°C, soit une valeur plus faible
gue celle d’un thermocouple massif de type K. La sensibilité est donc fonction du courant
électrique qui traverse chacun des ponts.

111.3 Calcul de Ieffet Joule et de I’auto-échauffement des nouveaux capteurs

fluxmétriques passifs

L’auto-échauffement est une des plus grandes sources d'erreur dans la mesure de
température par des thermoresistances. En effet le passage d’un courant électrique dans les
thermorésistances entraine un certain auto échauffement par effet Joule et par suite une
augmentation de température ce qui crée des biais de mesure si la résistance est utilisée

comme capteur de température.

Ainsi, I’objectif de cette partie est I’étude numérique du couplage électrothermique
d’une thermorésistance en cuivre déposée sur un substrat de polyimide. 1l s’agit de chiffrer les
effets parasites résultant de I’effet Joule.

58




Chapitre 111 - Fluxmetre passif & base de couches minces

111.3.1 Modélisation électrothermique d’une seule thermorésistance sur substrat de
polyimide

Le couplage entre les champs électrique et thermique au sein de la couche mince
métallique a été modélisé par éléments finis avec le logiciel Comsol (version 3.4), en utilisant

I’approximation de couches minces pour le dépot de cuivre.

La figure 111-8 montre un schéma simplifié du modéle physique électrothermique
développé, qui prend en compte un seul capteur thermorésistif (dép6t en couches minces de
cuivre) muni au milieu d’une résistance R et de deux autres résistances r; et r, en série avec R,
déposés sur un film fin de polyimide d’une épaisseur de 25 um. Le tout est placé sur un bloc
en acier inoxydable d’épaisseur 15 mm. Les conditions aux limites sont explicitées dans la
figure 111-8 (condition d’adiabaticité h = 0 sur 5 faces et température imposée T = 0 sur la face
intérieure). Le probléeme 3D est résolu en régime stationnaire. Les équations du modele

électrothermique sont les suivantes :

Dans le substrat en polyimide, les équations eélectrothermiques se réduisent a

I’équation de la chaleur stationnaire :

AT =0 (3.2)

Avec des conditions aux limites sur toutes les faces de type :

~n(=49)=h (T, -T) 33
Ou n est le vecteur normal & chaque surface, As est la conductivité thermique du substrat, h le
coefficient d’échange sur les faces exposées a I’environnement a la température Tigs.

Dans I’élément thermorésistif en couche mince de cuivre, I’équation de la chaleur

contient un terme source d’origine électrique : Quec = d o(T) |V |°. Le terme source

représente I’effet joule dissipé sous un gradient potentiel électrique V, et V; est la composante

tangentielle de I’opérateur gradient et ¢ la conductivité électrique du dépdt qui dépend
linéairement de la température dans I’intervalle de température étudiée .Ce terme se retrouve
donc dans I’équation de la chaleur dans sa version avec I’approximation couche-mince

(température uniforme dans I’épaisseur de la couche) :

59




Chapitre 111 - Fluxmetre passif & base de couches minces

_(_ﬂ’s vt T) :Qelec + h(Tinf _T)_Vt (_ﬂ’c d VtT) (34)

ou Ac est la conductivité thermique de la couche mince, d son épaisseur et h le coefficient
d’échange avec h=0.
Cette equation décrit la distribution de température dans le dép6t induite par I’effet Joule

Qelec; I’6change convectif avec I’extérieur et la diffusion a travers la couche mince.

L’équation électrique décrit la répartition spatiale du potentiel électrique dans le dép6t,
elle contient le terme dépendant de la température o = o(T). Elle se simplifie en une équation
de Laplace 2D :

V(VV)=VV =AV =0 (3-5)

Les conditions aux limites sont de type potentiel électrique Vo et Vi imposé sur les
frontieres (A et B) et aussi une isolation électrique sur les autres frontiéres (figure 111-8). Ce
couplage entre les champs électriques et thermiques au sein de la couche mince est modélisé

par éléments finis avec le logiciel Comsol Multiphysics (version 3.4).

L’étude paramétrique, a été réalisée en variant le courant électrique entre 1 et 100 mA

par I’intermédiaire de la tension d’alimentation (U)

Figure 111-8: Modeéle physique pour I’étude du couplage électrothermique
de I’ensemble thermorésistance/polyimide/piece en acier
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Apres la définition précise de la géométrie du capteur, I’ensemble dép6t du cuivre et
substrat est maillé. La figure I11-9 représente une vue de dessus du systéeme étudié et une vue
du maillage de I’ensemble dépdt de cuivre et substrat (polyimide). Le maillage est triangulaire
et raffiné dans les zones ou les gradients de grandeurs thermiques et électriques peuvent étre

élevés, principalement au niveau de I’élément thermoresistif central et & ses bords

Figure 111-9 : Géométrie et maillage de I’ensemble thermorésistance/substrat

L’ensemble du maillage comporte 49200 éléments et la résolution du probleme de
couplage avec le module thermique stationnaire de Comsol nécessite environ 20 minutes de
calcul surun PC 2,13 Ghz

111.3.2 Effet de [Iintensité du courant électrique sur [’autoéchauffement de la
thermoresistance

La figure 111.10 présente I’effet Joule et les températures moyenne et maximale dans
I’élément thermorésistif central traversé par des courants variables entre 1 et 100 mA. La
différence de température moyenne en raison de I’auto-échauffement a température ambiante
avec un courant d’alimentation typiquement de 19,8 mA est inferieure a 0,06 °C. Par ailleurs,
pour le méme courant I’effet Joule est de 0,8 mW, ce qui est négligeable devant les flux

mesurés dans les essais ultérieurs.
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Figure 111-10 a) : Auto-eéchauffement et effet Joule

La figure 111-10 b) présente un zoom sur une zone d’observation pour des valeurs du
courants comprises entre 0 et 25 mA
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Figure 111-10 b) : Auto-échauffement et effet Joule (zoom sur une zone d’observation pour
des valeurs du courants comprises entre 0 et 25 mA)
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111.4 Tests de performance du nouveau fluxmeétre

111.4.1 Introduction

L’ objectif est de tester le fonctionnement du nouveau fluxmetre a base de couches
minces thermorésistives. Il s’agit plus précisément de comparer le flux de chaleur mesuré
avec d’une part celui mesuré aux bornes d’un élément chauffant et d’autre part celui mesuré
par un fluxmetre plus classique a base de thermocouples filaires. Pour ce faire, nous avons
réalisé un montage symétrique (figures Il1-12a et 111-12b) qui contient en son centre une
chaufferette Minco (élément chauffant) avec de part et d’autre des pieces en aluminium 2 mm
(pour homogénéiser le flux) puis des piéces en acier inoxydable d’épaisseur 15 mm
instrumentées de thermocouples filaires (TH) et avec le nouveau fluxmétre a

thermoreésistances (TR)

Le fluxmétre a base de couches minces a été placé entre deux blocs en acier de
dimension (75x15x15 mm?®). La face du bloc dacier en contact avec les dépots métalliques a
été recouverte d’une peinture noire d’épaisseur 8 um afin d’éviter tout contact électrique entre

les thermorésistances et la piéce en acier.

Le fluxmeétre a base de thermocouples filaires utilise comme élément de comparaison,
comporte dans I’épaisseur d’un bloc d’acier, quatre thermocouples de type K de diametre 80

pm comme le montre la figure 111-11.

Thermocouples insérés dans |'épaisseur

—— TH1
— (s TH2
— —, - ummms TH3
— * - — e S— TH4

Figure 111-11 : Fluxmétre a thermocouples filaires (80um, type K)
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Les deux types de capteur a tester et a comparer sont installés sur la partie supérieure
du montage (Partie A). Les differents éléments du dispositif sont séparés par une couche de
graisse conductrice afin de favoriser le transfert de chaleur aux interfaces entre les éléments
du montage. En appliquant la tension aux bornes de la chaufferette Minco, la chaleur se
dissipe symétriguement de part et d’autre de celle-ci (a 1% prés comme on le verra par la
suite). Il est a noter que les parties haute et basse du dispositif sont maintenues a température
constante a I’aide d’échangeurs alimentés par un bain thermostaté avec une température d’eau
réglée a 16°C. Par ailleurs pour assurer une bonne répartition de la chaleur, des plaques
d’aluminium sont utilisées entre les blocs instrumentés de capteurs a thermorésistances et a

thermocouples et les deux échangeurs.

64



Chapitre 111 - Fluxmétre passif a base de couches minces

__II |
Echangeur Qf

Fluxmetre avec thermorésistances (TR)
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Pieces en acier inoxydable I De
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. [ &
Echangeur g‘] f

Thermocouples insérés dans I'épaisseur

Rainures pour thermocouples sur
une piece d’acier inoxydable
Fluxmetre a thermocouples (TH)

Plaques d’aluminium (2mm)

Piece en acier inoxydable

Figure I11-12a : Schéma et vue en coupe du dispositif expérimental sur lequel sont installés les
deux fluxmetres
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Figure I11-12b: Dispositif expérimental complet : systeme d’acquisition et montage
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111.4.2 Systéeme d’acquisition

La comparaison des différents fluxmeétres nécessite I’utilisation d’un dispositif
d’acquisition de données. En effet, compte tenu de la faible tension de sortie des capteurs de
tempeérature (quelques dizaines de microvolts), il était indispensable d’amplifier les signaux
électriques avant le traitement numerique. Les amplificateurs utilisés sont de type ANS 400

avec un gain G = 1000, et une fréquence fc=10 Hz.

Les températures et puissance électrique dissipée ont été mesurées grace a un systeme
d’acquisition de National Instruments (USB-6259 BNC) qui est un boitier multifonction de la
Série M hautes performances. Le boitier NI USB-6259 BNC possede une résolution de 16 bits
et il offre 16 entrées analogiques. Les 8 voies de la carte utilisées accueillent des fils de
compensation qui prolongent les 4 thermocouples depuis la boite de référence froide, et des
fils qui prolongent les 4 thermoreésistances depuis les ponts de Wheatstone.

Les signaux delivres par les thermorésistances et les thermocouples sont transmis via
la carte d’acquisition NI vers le PC pour leurs enregistrements. Le programme d’acquisition a
été développé sous un environnement de type LabView pour assurer le pilotage de
I’acquisition par le biais de cette carte. La figure I11-12b présente une vue d’ensemble du

systéme d’acquisition

111.4.3 Test préliminaire : symetrie du dispositif

Avant d’entamer les tests de comparaison de performances des deux types de
fluxmetres, nous avons d’abord étudié la symétrie de montage sur lequel sont installés les
deux types de fluxmetres. Le montage est composé d’une chaufferette mince Minco, avec de
part et d’autre des piéces en aluminium d’épaisseur 2 mm et des piéces en acier inoxydable
d’épaisseur 15 mm. Nous rappelons que les deux fluxmeétres a thermoresistances a base de
couches minces et a thermocouples sont installés sur la méme partie du dispositif (partie
supérieure). Les différents éléments du dispositif sont séparés par une couche de graisse
thermique conductrice afin de favoriser le transfert de chaleur et limiter les sources de

dissymétrie.

L’étude de la symétrie du systeme s’est déroulée de la maniere suivante: d'abord, nous
avons fixé la tension d'alimentation aux bornes de la chaufferette Minco, puis en régime

permanent, nous avons mesure les différentes températures (TH1 a TH8) au sein du dispositif
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de test, ces températures ont été fournies par des thermocouples de type K (sensibilité de
40,87 uV.K™h

La densite de flux de chaleur dans le dispositif de chauffage ¢¢ (chaufferette Minco)
est calculée a partir de l'intensité du courant dans le circuit et les mesures de tension

d'alimentation aux bornes du film chauffant, donnée par :

1U.I (3.6)

avec :
P : puissance délivrée ; U : tension aux bornes du film chauffant, | : intensité dans le circuit et
S surface de chaufferette (S = 50x50 mm?). Un coefficient 1/2 a été introduit car seulement la

moitié du flux genéré traverse chaque partie (inferieure et supérieure du montage)

La densite de flux de chaleur ¢ transmise dans le dispositif dans la direction verticale
et de part et d’autre de I’élément chauffant (partie supérieure A et partie inferieure B du

montage) est calculée en utilisant la loi de Fourier, qui s’écrit sous la forme suivante :

dT
-
p=r (3.7)

avec.

/> conductivité thermique et dT/dx : gradient de température dans la direction verticale

La conductivité thermique de l'acier inoxydable (1 = 14,8 Wm™.K™) a été mesurée a
I'aide de la méthode flash [88]. Le gradient de température dT/dx a été déterminé en utilisant

des régressions linéaires et les mesures de température des thermocouples TH1 a THS,

La figure 111-13 présente les résultats obtenus pour une tension de chauffage de 20
Volts, appliquée au film chauffant. Sur la figure sont présentés les relevés de températures
donnés par les thermocouples (TH1, TH2, TH3, et TH4) installés sur la partie supérieure (A)
et les thermocouples (TH5, TH6, TH7 et TH8) installés sur la partie inferieure (B) du montage
(figure 111-14a)
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Figure 111.13 : Tests de dissymétrie du dispositif (U, =20 volts)

Le tableau I11-2 récapitule les différents résultats obtenus en fonction des differentes
tensions de chauffage testées.

Il apparait que le flux dissipé par effet Joule dans I’élement chauffant est retrouvé a
mieux que 3,2% dans les parties supérieure et inferieure du montage :

max [ (¢ ,+0s )~ u |/ 04

<3,2% (3.8)

Par ailleurs en comparant les flux dans les parties supérieure et inferieure relativement

au flux total, on constate que I’écart par rapport a la valeur théorique (50%) est trés faible :
elle est inferieur a 0,98% :

<0.98%

Pr o Ps _ _eno
(— 50%, 50%)} (3.9)

La symétrie des flux de chaleur par rapport a I’élément chauffant est ainsi assurée a
mieux que 1%.
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Tableau I11-2: Résultats de I’analyse de symétrie du dispositif expéerimental

Uch PA ¢8 (patog) Pel |((pa+@s) onl s/
2 2 2 2 Pe)/ el (patog) (patos)
(Volt) (W/m?)  (W/m?  (W/m?)  (W/m?) %) %) %)
10 16744 16946 3369 3440 2 49,7 50,3
20 6577,7 67736 133513 137264 2.7 4927 50,73
30  14469,1 15047,7 29516,8 305026 3,2 49,02 50,98

I11.5 Technique d’estimation de flux de chaleur par spécification de fonction

111.5.1 Choix de la méthode d’inversion

La technique de la conduction inverse que nous avons choisie pour I’estimation des
conditions thermiques superficielles ¢(?) et T, (t) est la méthode sequentielle de Beck [14
Beck et al 1985]. Cette méthode est basée sur le concept de spécification de fonction et de pas
de temps futurs. L’action combinée de la spécification de fonction et des pas de temps futurs
détermine I’estimation de ¢(z), a un pas de temps donné, a partir du passe, du présent et du
futur de I’événement thermique superficiel. La variation de flux de chaleur sur un pas de
temps est estimée sur une fenétre temporelle dont la largeur dépend du nombre de pas de
temps futurs. Pour des variations rapides de ¢(z), plus la fenétre temporelle est large, plus son
estimation s’écarte de sa valeur réelle. Mais en contrepartie, le calcul gagne en stabilité.
L’ optimisation du compromis stabilité-précision d’estimation décide donc du nombre de pas
de temps futurs a considérer. Elle differe des méthodes globales en ce sens qu’elle permet

d’identifier un parametre pas de temps apres pas de temps (de fagon sequentielle).

Dans cette méthode, on suppose temporairement que le flux est constant sur une
période allant d’un instant donné a des temps futurs. Cette notion de pas de temps futurs
s’explique par la remarque suivante : le flux a un instant t, influence les relevés de

température Y;aux instants ultérieurs t,, th+1, ...

On a choisi cet algorithme séquentiel parmi les autres méthodes inverses car elle offre
une assez bonne stabilité, une sensibilité aux erreurs de mesure beaucoup plus faible et des
pas de temps les plus petits possibles permettant ainsi une plus grande information sur la

variation temporelle du flux a trouver.
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La température superficielle est déduite de I’estimation de la densité de flux de chaleur
qui est le parameétre principal estimé. Cette méthode robuste présente I’avantage d’un temps

de calcul nettement plus court que celui des méthodes globales les plus en vue.

111.5.2 Principe de la méthode et formulation du probleme

La connaissance de I’évolution de la température en différents points internes a une
paroi nécessite I’utilisation d’une méthode de conduction inverse permettant d’estimer les

conditions thermiques instantanées a la surface (figure 111-14).

o0? g ] .
Y1 Y41
P ——

Figure I11-14 : principe de la méthode

Soit une paroi d’épaisseur L siége de transfert de chaleur unidirectionnel, le systeme
d’équation qui régit la temperature T en fonction du temps t et du point M de coordonnée X

est :

oT 0T
—(x,t)=a—(xt
p” (x,1) axz( )

—ﬂ.g—T(O,t)zq(t),O<x< L0<t<t, (3.10)
X

T(L1)=Y,,(t)
T(x,0) =T, (x)

La diffusivité thermique a, la conductivité thermique A du matériau sont supposés
connus. L’information additionnelle nécessaire est apportée par J relevés de température
Yi (t), tk = (k-1) 4t i=1,2..., J, k=1,2,...M+1, réalisés dans la paroi aux emplacements

d’abscisse x; [0, ].
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Le champ initial To(x), O<x<L est obtenu par interpolation linéaire sur les
températures mesurées a I’instant initial. La condition a la limite en x=L est celle obtenue

par le capteur n° (J+1) situé en x=L. Le pas de temps est tel que M.At=t;

Le probléeme direct se résout par une méthode numérique aux différences finies, ce qui

implique donc une discrétisation du probleme
On note :

AX le pas d’espace,
Xi = (i-1).4x les nceuds du maillage spatial, i=1,2...s+1,

T = T(xi ) la solution calculée aux différents nceuds du maillage

S’agissant d’une meéthode itérative, la méthode utilisée nécessite la connaissance des

conditions initiales qui sont la distribution de température To(x), O<x<L, et le flux initial
9(0):

Y., (0) — Y, (0)

®»(0) =—-1 Sy
) ©) 2 (3.11)
To 00 =52 (1 =% )+ Y5 10O

L’algorithme séquentiel pour déterminer o(t, )=¢", n=1,2...,M+1, peut se résumer
comme suit :

a I’instant t,, on suppose connu :

- le champ de température T;" = T(x; t,), i=1,2,...,N+1,

- ladensité de flux ¢",

- les relevés de température an+k, j=1,...,J+1; k=1,...,r, ou r désigne un nombre de pas
de temps futurs.

n+1

La valeur ¢~ s’obtient alors par les relations suivantes :

r J
¢n+l _ gonzz K;( I:an+k _-I—jn+k:| (37)

k=1 j—1
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avec :
Kk = gain calculé a partir des coefficients de sensibilite de la température aux points de

mesure :

k
Sj

r 3 K 2
> [si]
k=1 j=1
ou les coefficients de sensibilité S;* sont les dérivées partielles des paramétres d’observation

KK —=

J

(3.8)

relativement aux parametres identifiés :

Sn+k _ j (3.9)

IIs sont solutions de I’équation de sensibilité :

([0S 02S
— X,t =—a.—— X,t
at( ) 8x2( )

oS
-A4—(0,1)=1L0<x<L,t <t<t,,
ax( ) (3.10)

S(L,t)=0
S(x,0)=0

k h LNy . . N .
Tjn+ : température calculée a I’emplacement du capteur n°j en résolvant le probléme direct sur

I’intervalle de temps [t, , t,+r ]. Cette résolution est effectuée en considérant un flux constant

sur cet intervalle :

g0n+k = Cte (3'11)

On en déduit le champ de température T;"** en reprenant le probléme direct avec un flux
constant et égal a ¢" sur I’intervalle de temps [t, , th+ ], puis le calcul est répété tant que
th+r<tm+1=tf.

Le programme correspondant a cet algorithme a été ecrit sous MATLAB. La methode
inverse telle qu’elle est présentée, permet d’obtenir les flux de chaleur en surface des blocs
d’acier instrumentés par deux types de fluxmeétres. On peut obtenir ceux-ci par différences
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finies puisqu’on connait, aprés calcul, I’évolution du champ de température dans le matériau

avec un pas de temps At et un pas d’espace AX.

A un instant t, on obtient la densité de flux de chaleur au nceud i par la formule a 3 points :

—T(i+2,t)+4T(i+1,t)—3T(i,t)j (3.12)

I111.6 Comparaison des performances des nouveaux capteurs fluxmétriques

111.6.1 Mesure de champs de température

Dans cette partie, nous allons nous intéresser a la comparaison de deux fluxmeétres
thermiques, un instrumenté par des thermorésistances a base de dépdt en couches minces de

cuivre et le second de microthermocouples filaires.

Les positions des différents capteurs de température par rapport a I’élément chauffant
sont donnees dans le tableau I11-3. 1l s’agit d’une part de thermorésistances dans le nouveau
fluxmetre et d’autre part des thermocouples soudés dans des rainures paralléles sur une face

latérale d’un bloc d’acier de dimension (75x15x15 mm?).

Tableau I11-3: Position des thermorésistances (TR) et des
Thermocouples (TH) par rapport a la surface étudiée

Position des TR1 TR2  TR3 TR4
Thermorésistances (mm) 0,065 1765 3.465 5,165
TH1I  TH2 TH3  TH4
Position des 0,5945 2577 6,607 12,587
thermocouples (mm) TH5 TH6 TH7 THS
0,44 2,507 6,45 12,44
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Nous avons appliqué une tension aux bornes de la chaufferette, puis en régime

permanent, nous avons releveé les températures mesurées pas les quatre thermorésistances

(TR1, TR2, TR3 et TR4) constituant le fluxmeétre a base de couches minces ainsi que les quatre

thermocouples (TH1, TH2, TH3 et TH4) constituant le fluxmetre classique.

Les relevés de température sont enregistrés sous forme de fichiers ASCII par le

systéme d’acquisition de données.

Pour chaque puissance de chauffage, nous avons relevé les durées de chauffage et
d’acquisition ainsi que la valeur de la tension de chauffage. Les figures 111-15 présentent les
relevés de température des thermorésistances et des thermocouples pour des tensions de
chauffage de 10, 20 et 30 Volts.
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Figure I11-15a : Températures mesurées par (a) les thermorésistances -TR- et (b) les
thermocouples -TH- pour une tension de chauffage de 10 Volts
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Figure 111-15b : Températures mesurées par (a) les thermorésistances —TR- et (b) les
thermocouples -TH- pour une tension de chauffage de 20 Volts
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Figure 111-15c: Températures mesurées par (a) les thermorésistances -TR- et (b) les
thermocouples -TH- pour une tension de chauffage de 30 Volts
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111.6.2 Estimation du flux de chaleur

Les relevés de température des thermorésistances TR1, TR2, TR3 et TR4 ainsi que les
thermocouples TH1, TH2, TH3 et TH4 présentés dans le paragraphe 111.5.1, ont été utilisés
pour identifier le flux de chaleur mesuré par les deux fluxmeétres, avec thermoresistances (TR)

a base de couches minces et a base de thermocouples filaires (TH).

Nous avons choisi d’utiliser un pas de temps At = 0,1s, un pas d’espace Ax = 1mm et
cing pas de temps futur. Les propriétés thermiques des deux blocs en acier sont les suivantes
(2 =14,81 W.m™.K*, p = 7900 kg.m™).

L’évolution de la densité de flux de chaleur ¢ a été estimée au moyen de technique
inverse présentée dans la section I11.5. Lors de cette procédure, le champ de température dans
le dispositif est calculé par différences finies (méthode directe), on en déduit ainsi par la
formule & 3 points, les densités de flux de chaleur ¢ a différentes profondeurs au sein des
blocs en acier instrumenté par les deux types de fluxmétres, suite a I’application d’un double
échelon de flux d’une durée de100 s et pour des tensions de chauffage Ug, = 10, 20 et 30

Volts. Les conditions aux limites sont présentées sur la figure 111-16

o) ? —> b

Figure 111-16 : Estimation de flux et conditions aux limites
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A partir des mesures de température, le flux de chaleur est estimé a I’aide de la
méthode de spécification de fonction. Afin de pouvoir faire la comparaison avec le flux
électrique généré, nous avons calculé — a I’aide de ¢ (t) — le flux pcc @ la position x qui
correspond a I’endroit ou le flux est estimé. Pour le calcul de ¢cac, nous avons utilisé le
module instationnaire 1D du code éléments finis Comsol (version 4.3), avec comme
conditions aux limites d’une part un flux imposé ¢ (t) et d’autre part une température relevée

par un thermocouple (TH4) éloigné de la paroi étudiée (figure 111-17).

.

X1

Polyimide —,
Aluminium —» Dcalc

-
TR

ou
TH

Acier inoxydable—»

X4 TH4

Figure 111-17: Procédé de calcul de ¢cac

Les figures I11-18 présentent les résultats de I’estimation et de calcul des densités de
flux de chaleur obtenues pour les fluxmetres a thermorésistances (TR) et a thermocouples
(TH), suite a I’application d’un flux de chaleur avec des tensions de chauffage (Uc,= 10, 20 et

30 Volts) et ceci pour une durée de 100s (fréquence d’échantillonnage: 50 Hz).
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Figure I11-18a : Densités de flux estimées par les fluxmétres a (a) thermorésistances et (b)
thermocouples, suite a I’application d’un double échelon de flux (durée : 100s ; Uc, = 10 Volts)
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Figure 111-18b : Densités de flux estimées par les fluxmétres a (a) thermoreésistances et (b)
thermocouples, suite a I’application d’un double échelon de flux (durée : 100s ; Uc, = 20 Volts)
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Figure 111-18c: Densités de flux estimées par les fluxmetres a (a) thermorésistances et (b)
thermocouples, suite a I’application d’un double échelon de flux (durée : 100s ; Uc, = 30 Volts)
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Les tableaux I11-4 et I11-5 présentent respectivement des valeurs chiffrées concernant
le flux de chaleur et les températures obtenus avec les 2 fluxmétres. Il apparait ainsi que les
écarts entre flux dissipés electriquement et flux mesurés sont plus faibles avec le fluxmétre a
thermorésistances en couches minces (écarts entre 4,8 et 5,7%) qu’avec le fluxmetre a
thermocouples (écarts entre 6,4 et 9,5%). Le gain en terme de précision n’est pas tres
important : on passe d’un écart de 8% en moyenne a un écart moyen de 5,2%

Par ailleurs, comme le montre le tableau I11.6, les écarts types sur la température et le
flux restent sensiblement identiques pour les deux types de fluxmetres. Il apparait ainsi que

les bruits de mesure sont similaires.

Tableau 111-4 : Densité de flux estimée par les deux types de capteurs fluxmétriques (o: écart
type ; ¢: flux de chaleur; TR: thermo-résistance ; TH: thermocouple, les valeurs analysées sont
considérées sur une durée de 50s avant la fin du chauffage de durée 100s)

* * 100((0esti - (Bcalc)/ D calc
Un  %20a esi (TR)  om_ e (TH)  om Peale (%)

(V) (kW/m?) (kW/m?)  (W/m?>  (kW/m?) (W/m?) (KW/m?)

TH
10 1,6 1,64 0,154 1,72 0177 1,57 4,8 9,5
20 6,79 71 0,186 6,9 0199 655 5,7 8,3
30 15,2 15,43 0,014 1561 0019 14,67 5,2 6,4

*: moyenne sur 50s

Tableau I11-5 : Températures mesurées par le capteur le plus proche de la paroi dans les
2 fluxmeétres (les valeurs analysées sont considérées sur une durée de 4s avant la fin du
chauffage de 100s)

Fluxmétre thermique avec Fluxmeétre thermique avec
thermorésistances (TR) thermocouples (TH)
Uheat TR1* OTR1 TH1* OTH1
(Volt) (°C) (°C) (°C) (°C)
10 2,23 0,027 2,22 0,019
20 9,45 0,048 8,85 0,048
30 20,78 0,095 20,10 0,100

*2 moyenne sur 4s
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111.6.3 Calcul d’incertitudes

Les estimations de flux de chaleur sont soumises a une incertitude. Cette incertitude
est liée & deux sources principales, la premiere est liée aux mesures de température réalisées
lors des expériences, la deuxiéme est liée aux parametres du modéle thermique supposés
connus et aux données geométriques (positions des capteurs notamment). Les données
nécessaires aux estimations de flux de chaleur pour les deux fluxmetres (a thermorésistances
et a thermocouples filaires) sont celles des parametres thermophysiques et de leurs variations

en fonction de la température.

Dans notre étude, I’estimation de flux de chaleur réalisée par la méthode inverse
dépend des propriétés thermophysiques de la paroi (1 et p.Cp), des mesures des positions des
capteurs et des mesures des températures. Dans les calculs, nous allons donc tenir compte de
I’erreur sur les mesures de température, sur le positionnement des capteurs de température
dans les deux fluxmeétres et également de I’incertitude sur les parametres thermophysiques de
la paroi. En fait I’objectif est de connaitre I’effet de I’erreur de positionnement des capteurs

sur les erreurs au niveau de I’estimation du flux de chaleur.

Comme la paroi est la méme dans les deux fluxmetres a thermorésistances en couches
minces et a thermocouples filaires, I’effet des parameétres thermophysiques seront similaires.

Les incertitudes des parameétres thermophysiques de matériau utilisé sont :

T,

pC,

9h _ 39 et 1%
)

L’incertitude sur I’estimation du flux de chaleur par méthode inverse est due a la
méconnaissance de la localisation des capteurs de température est donnée par D. Maillet et al

[89] par les relations suivantes:

1- Sans incertitudes sur la position des capteurs

Gp__ 1 1 (3.13)
o 1-X. SNR

Dans cette équation, I’incertitude sur la mesure de flux dépend du rapport signal/bruit

* X
SNR = (T, —T,)/ o, et de la position relative du capteur X =?S, avec Xs, position du capteur

et e distance entre TR1 et TR4 ou TH1 et TH3.
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2- Avec incertitudes sur la position des capteurs

% __1 1 (3.14)
¢

1- X7 SNR

Danscecas: SNR=(T,-T,)/o;,

Avec (o))" = (o7 ) (1+(SNR)*/RZ,) et R, =——

pos
pos

Les incertitudes sur les estimations de flux de chaleur par le fluxmétre a
thermorésistances en couches minces et le fluxmétre a thermocouples filaire, tenant compte de
I’erreur sur les mesures de température, et I’incertitude sur les parametres thermophysiques de
la paroi avec et sans tenir compte des incertitudes sur la position des capteurs sont calculés a

partir de la relation suivante :

) 2 1/2

O [ Ou )| T | [ 1 (3.15)
2 2 2

Q A (pC,) SNR

Les valeurs obtenues sont fournies dans le tableau I11-6.

Tableau I11-6: incertitudes sur les estimations de flux de chaleur par le fluxmétre a thermorésistante en
couches minces et le fluxmetre a thermocouples filaires

o @
Or @ pos € To-Te Xs SNR 0 0 écart”
o (mm)  (°C) (mm) 4 4
(0 (hm) sanso . aveCo (%)
Fluxmetre X1-Xs  TR1-TR4 0 0 0
ey, 0025 7 gle TR azes 100 154%  16% 39
. X1-X3
Fluxmetre 0,025 30 “po° THL-TH3 000 1064 1650  211% 21.7%

avec (TH) 2,66

* écart = [(2)-(1)]/(1)
L’incertitude sur la position des thermorésistances augmente I’erreur lors de
I’estimation du flux de chaleur d’environ 3 %, tandis que I’incertitude sur la position des

thermocouples augmente I’erreur de 21,7 %.
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I111.7 Mesure de la constante de temps du dispositif

Il est important de connaitre le temps de réponse du dispositif pour pouvoir mener a

bien la comparaison entre les deux types de fluxmetres, a thermoresistances et a
thermocouples filaires.

La constante de temps du systeme (chaufferette Minco, plaques d’aluminium, blocs
d’acier inoxydable, cylindre échangeur de chaleur...) a été calculée en utilisant des mesures
de température données par les thermoresistances (TR) et les thermocouples (TH) placés sur la

partie supérieure du dispositif expérimental, suite a une tension de chauffage de 30 volts, et a
une durée de 1200 s.

60 T T T T T 60 T T T T T T
55 ]

¢ ¢
g g
2 2
& &
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20 g

15 T T T T T T T T T T T 15 T T T T T T T T T T T
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a) Temps, s b) Temps, s

Figure 111-19 : enregistrement de température a) par thermorésistances ; b) par thermocouples

Les enregistrements de températures (TR et TH) suite au chauffage sont représentes
sur la figure 111-19. Les températures restent constantes sur I’intervalle de temps 0 — 40s
correspondant au régime permanent initial, ensuite a partir de t = 40s le temps correspondant &
I’application de tension de chauffage, la température évolue avec le temps pour atteindre le
régime permanent final vers les 800s. Les capteurs (TR et TH) le plus chaud sont TR1 et TH1
qui sont implantés en x; et x;’, le point le plus proche de I’élément chauffant pour chacun des
deux fluxmetres. Les plus froids sont TR4 et TH4 situés dans le point le plus loin de I’élément
chauffant et plus proche de I’échangeur de chaleur.
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Figure 111-20 : Constante de temps

La constante de temps a été déterminée avec une loi en "

pour des temps supérieurs
a 7 (r<t<ow). Sur la figure 111-20 est représentée la composante transitoire de
I’échauffement donnée par un capteur TR. La partie linéaire de la courbe Ln(T-Ty) est
représentée aussi en fonction du temps et elle a comme pente (1/7), ou la constante de temps t

est de 175s.

Au bout d’un certain temps inférieur a la valeur de la constante de temps, la courbe
présente une allure quasi exponentielle; et comme on peut le constater le régime permanent
est atteint au bout de 4 a 5z. Dans nos mesures, le régime permanent est atteint a 99% au bout

de 800s, soit une durée d’environ 5 fois la valeur de la constante de temps.

Les valeurs de temps de réponse de systéeme mesurés avec thermorésistances et

thermocouples sont données dans le tableau I11-7.

On peut constater que la constante de temps ne dépend pas beaucoup du choix du
capteur (a thermorésistance ou a thermocouple), autrement dit pas de leur emplacement par
rapport a I’élément chauffant. En outre, il apparait que les constantes de temps obtenues avec
des mesures par thermorésistances (TR) sont un peu plus élevées (de 0,3 a 1%) par rapport a
celles mesurées a I’aide de thermocouples filaires. Cet écart qui n’est pas tres important peut
provenir de la résistance thermique du substrat en polymeére (polyimide de 25 pm

d’épaisseur), de la couche de la peinture noire d’environ 8 um d’épaisseur.
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L’écart peut provenir aussi des résistances de contact qui séparent les thermorésistances des

piéces en acier inoxydable.

Tableau I11-7. Constantes de temps experimentales pour les deux types
de mesure de température TR et TH.

Capteur de température TT(S) rT (:I)
TR1 ou TH1 175,25 174,39
TR2 ou TH2 174,9 1733
TR3 ou TH3 176,84 173,54
TR4 ou TH4 175,96 174,37

Par ailleurs, il est trés important de signaler que ces couches de polymére et les
résistances de contact affectent légerement le temps de réponse du systéme, mesuré
expérimentalement avec thermorésistance, mais elle ne modifie pas de facon significative le
flux de chaleur circulant a travers les piéces en acier inoxydable dans la direction verticale
(direction principale, voir figure 111-13a). En effet les couches de polymere et les surfaces de

contact sont paralléles a la direction principale du transfert de chaleur.
111.8 Conclusion

Dans ce chapitre, nous avons exposé le procédé de fabrication et les caractéristiques
d’un nouveau fluxmétre passif a base de dépdts en couches minces de cuivre. Ensuite nous
avons présenté I’étude de l'auto-échauffement par effet Joule dans les thermorésistances en
couches minces. Puis nous avons détaillé la méthode d’estimation de la densité de flux
utilisée, qui est une methode inverse basée sur le concept de spécification de fonction et de
pas de temps futur. Enfin nous avons présenté les tests et résultats de la comparaison des
performances de ces nouveaux fluxmetres avec celles des fluxmetres classiques a réseau de

thermocouples filaires.

Apres les tests de comparaison et suite aux résultats obtenus, il est apparu que le
nouveau fluxmeétre a base de thermorésistances en couches minces de cuivre s’avere étre plus
précis que le fluxmeétre classique a thermocouples filaires. Les évolutions en température et en

flux sont similaires. Il apparait ainsi que les écarts entre flux basé sur le flux dissipé
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électriquement et flux mesuré sont plus faibles avec le fluxmétre & thermorésistances en
couches minces (écarts entre 4,8 et 5,7%) qu’avec le fluxmeétre a thermocouples (écarts entre
6,4 et 9,5%). Par ailleurs, les écarts types sur la température et le flux restent sensiblement
identiques pour les deux types de fluxmeétres d’ou des bruits de mesure similaires. Aucun

changement significatif du temps de réponse n’a pu étre constaté.

Le calcul d’incertitudes montre que I’influence de I’incertitude sur la position des
capteurs de température sur les valeurs de flux de chaleur estimées par un fluxmétre a base de

thermoresistances est 12 fois moindre que dans le cas d’un fluxmeétre a thermocouples filaires.

Avec I’utilisation des dépots en couches minces, nous avons pu réussir la réalisation
d’une instrumentation tres performante avec les nouveaux fluxmeétres. Les intéréts de
I’utilisation d’un tel fluxmétre sont multiples; on peut citer une localisation tres précise des
différents capteurs, celles-ci étant definies avec précision dans le masque réalisé lors du
procédé d’élaboration du dépbt. La précision dans la position des capteurs est un parametre
tres important et d’une grande utilité lors du calcul du flux de chaleur par méthode inverse.
On peut citer aussi la sensibilité accrue a la température, cette sensibilité peut étre ajustée en
variant la tension d’alimentation des ponts de Wheatstone et donc le courant traversant

chaque thermorésistance.

Par ailleurs, compte tenu du procédé de fabrication, ce type de fluxmetre a I’avantage
d’étre realisable en série et avec des techniques de fabrication relativement simples a mettre
en ceuvre. Ces résultats ont été rendus possibles par I’association d’une conception originale a

des procédés de fabrication de couches minces sur supports souples.
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Chapitre 1V
Fluxmetre dynamique a base

de couches minces
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Les fluxmétres thermiques présentent un grand intérét pour la métrologie et tout
particulierement en thermique du batiment. Le travail présenté dans ce chapitre concerne
essentiellement ce domaine. Les transferts thermiques entre une paroi et I’ambiance
environnante dépendent de divers facteurs climatiques (absorption solaire, échanges par
rayonnement avec les surfaces environnantes, échanges par convection par évaporation qui
fluctuent sans cesse au cours du temps. Ce travail, a pour objectif essentiel la réalisation de
nouveaux fluxmetres dynamiques a base de couches minces, ainsi qu’une étude de son
fonctionnement afin de caractériser globalement I’évolution des transferts thermiques fluide /

paroi sous I’action de fluctuations microclimatiques.

Ce chapitre est consacré donc au fluxmeétre dynamique, celui-ci comporte un dispositif
de microchauffage qui permet d’obtenir plus d’information sur les transferts thermiques
fluide-paroi qu’un simple fluxmetre qui mesure seulement I’évolution du flux de chaleur
comme exposé dans les travaux précédents de Brunjail & I’origine de ce type de capteur [65].
Le fluxmetre dynamique permet ainsi de mesurer en continu le coefficient d’échange global

ainsi que la température équivalente au loin.

Dans nos travaux, il s’agit de mettre au point de nouveaux capteurs fluxmétriques
dynamiques en associant une conception originale a des procédés de fabrication de couches
minces afin d’obtenir des capteurs plus sensibles et aisément réalisables en série, a faible

inertie thermique et avec des mesures peu biaisées.

L’utilisation des couches minces permet d’obtenir des capteurs avec une moindre
inertie thermique et une température plus uniforme en paroi. Nous préesentons ici la
réalisation des capteurs leur étalonnage, I’étude de leur autoéchauffement par effet Joule
ainsi qu’une vérification de I’uniformité de leur température en surface. Par la suite, on

testera leur fonctionnement en soufflerie avec présence ou non de source de rayonnement.
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V.1 Caractérisation des transferts thermiques superficiels

Les transferts superficiels a la paroi englobent les échanges par convection thermique et par

rayonnement. Ces transferts de chaleur superficiels résultent :

- De I’absorption de rayonnement solaire as ¢s (¢s: rayonnement solaire incident ; os

absorptivité a ce rayonnement) ;

- Des échanges par rayonnement avec les surfaces environnantes a température radiative

T.. Ceux-ci, vu les faibles écarts de températures, peuvent se mettre sous la forme :

o, =oe, (T, -T1) (4.1)

ol o constante de Stefan Boltzman 5,67 10° (Wm? K™*) et & émissivité du milieu
environnant.

La tempeérature T, est voisine de T,, donc I’écart T, - T, est faible devant T, ou T;, la
quantité (T, - T,) peut étre linéariser et la relation (4.1) peut s’écrire sous la forme:

¢ = hr (Tp _Tr ) (4.2)

h: est le coefficient d’échange radiatif, il déepend de I’émissivité des parois, des facteurs
de formes et de T ou Tp, est une température moyenne

h, =4e0T? T, =(T,+T,) /2

avec
- Des échanges par convection avec I’air ambiant a T, qui peuvent étre stylisés par la

relation

G = hc (Tp _Ta) (43)

ou hest le coefficient de convection.

Des échanges dus a I’évaporation qui s’exprime par la relation :

o, = hv (Tp _Ta) + P, (44)

hy et p, étant proportionnels a la chaleur latente d’évaporation de I’eau, et dépendant de la

température de I’air ; p, dépend en plus du degré hygrométrique de I’air. On peut noter qu’il
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y a analogie entre les transferts de chaleur par convection dans I’air sec et les transferts
massiques de vapeur d’eau sous I’action de gradient de concentration. La notion de couche
limite s’applique aux deux transferts : transfert thermique dans I’air, diffusion de la vapeur
d’eau dans I’air, et comme le nombre de Schmidt pour ce transfert massique est tres voisin
du nombre de Prandtl, les épaisseurs des couches limites thermiques et massiques coincident
pratiquement [66].

Finalement, la densité de flux ¢, perdue par la paroi est la résultante de tous ces flux :

q)p :_as¢s+hr(Tp _Tr)+hc(rp _Ta)+hv(rp _Ta)+pv (45)
Ou I’indice r est relatif au rayonnement des parois environnantes, s au rayonnement solaire, ¢
aux échanges convectifs et v a I’évaporation.

Ce qui peut s’écrire encore sous une forme plus compacte :

@, =h (T, -Tg) (4.6)

h=h +h +h (4.7)

_(h+h )T, +hT +ap,—p,
= h (4.8)

TE

avec : h le coefficient global de transfert et T. la température équivalente au loin.

La determination du flux pariétal ¢, revient a connaitre a chaque instant Tp, h et Te.
Du point de vue énergétigue h et Tg caractérisent globalement I’environnement

microclimatique de la paroi a la température Tp, .

Si on veut caractériser ¢, on doit mesurer un grand nombre de grandeur h;, hy, he as
@s, po. L’alternative que 1’on a developpeée est I’usage d’un capteur fluxmétrique dynamique,
c'est-a-dire équipé d’un dispositif de microchauffage. Celui-ci permettra de mesurer le
coefficient global d’échange h et la température équivalente au loin Tg. Dans ce qui suit, on

présente le principe de fonctionnement du capteur dynamique.
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IVV.2 Réalisation des capteurs fluxmétriques dynamiques

1V.2.1 Principe des capteurs dynamiques

Le principe de ces nouveaux capteurs repose sur I’idée suivante : on place dans la
paroi, affleurant juste sa surface, un capteur isolé thermiquement de cette paroi. Le capteur est
seulement muni d’un systeme de microchauffage. La température du capteur T, n’est pas
egale a T, (I’amplitude des lois de chauffage est choisie de maniére a ce que I’écart T¢ - T,

reste inferieur a 2 °C.

Il est démontré dans le paragraphe précédent que Te (température équivalente) dépend
des différents coefficients d’échange et des températures des surfaces environnantes, de I’air

ambiant, du flux solaire absorbé, de la chaleur latente de vaporisation de I’eau...

De ce fait la mesure du couple Tg et h et de leur variations au cours du temps nécessite
differents types de mesure. Par ailleurs, si on utilise un capteur fluxmétrique passif a gradient
normal ou tangentiel comme il en existe pour des applications en thermique du batiment, on
peut accéder seulement a I’évolution du flux de chaleur (et parfois la température) a la paroi

mais pas au coefficient d’échange global h et a la température équivalente Te.

; T
Paroi > P
| T
Py E
Capteur —»
Tc (]
Isolant — > K h 0
T co
i
Element chautfant

Figure V-1 : principe du capteur

Alors que le couple de données h, et T, directement liés au capteur (figure 1V-1)
peut étre déterminé avec un capteur présentant un simple dispositif de chauffage

programmable ; T_, est obtenu par I’enregistrement de la température d’un capteur non
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chauffé, et hy peut étre obtenu en étudiant la température du capteur avant chauffage et son
refroidissement consécutif a un double échelon de flux généré par effet Joule.

C. Brunjail a obtenu des relations entre les deux couples de données, (h,T.)et (h,,T,,) :

h= D(h(',—ki —-h)"+h, (4.9
TE =TP _%(TP _Tclo)% (4.10)

Avec D, k;, k, n : coefficients de correction

Des travaux ont été initiés dans ce domaine par Calvet puis Brunjail [65, 66]. Les
capteurs réalisés par Brunjail ont pour elément chauffant, un fil de constantan collé a la
bakélite. Cette conception entraine une inertie importante du capteur, donc un temps de
réponse assez long. Et comme I’inertie thermique des capteurs joue un réle essentiel, nous
avons réalisé des capteurs a base de dépdts en couches minces, ce choix devrait nous
permettre d’obtenir des capteurs avec une moindre inertie thermique et une température
uniforme sur la surface. La réalisation de ces nouveaux capteurs est présentée en détail dans le

paragraphe suivant

1V.2.2 Réalisation et description des capteurs dynamiques

Deux types de capteur dynamique ont été realises : un avec capteur de température de
type thermocouple a contact sépareé et I’autre par un capteur de type thermorésistance.
L’inertie thermique des capteurs joue un role essentiel dans la sensibilité des capteurs. En
effet, un capteur sera sensible aux fluctuations de I’environnement dont la durée est
supérieure a sa constante de tempst. Donc les nouveaux capteurs a réaliser devront avoir une
moindre inertie thermique et doivent étre capable de suivre des fluctuations de I’ordre de
quelques minutes. Dans le but d’obtenir des capteurs dont la capacité thermique soit la plus
faible possible, ces derniers ont été réalisés a partir de plaques d’époxy d’épaisseur 1,60 mm
doublement revétues d’un dépot de cuivre d’épaisseur 28 um et par la suite étamé a froid pour
éviter leur oxydation. Une des faces est I’élément chauffant (diametre d = 60 mm), et sur
I’autre face se trouve le capteur de température. Les motifs électriques ont été réalisés par
attaque chimique apres dépot d’une résine photosensible et insolation en utilisant un masque.
Sur la figure V-2 sont présentés les deux masques utilisés pour la fabrication d’un capteur
dynamique en couches minces, (a) face élément chauffant, (b) face capteur de tempeérature de

type thermorésistance.
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N H1 | .b) E1

Figure 1V-2: Masques utilisés pour la fabrication des capteurs dynamiques, a) face arriére,
élément chauffant, b) face avant, capteur de température par thermorésistance.

Dans les deux types de capteur, les bandes chauffantes a base de dépbts en couches
minces de cuivre étamé, déposées sur la face arriere (élément chauffant), ont une largeur de 1
mm et la distance inter-bande a éte fixée égale a 500 um afin d’obtenir un flux de chaleur le

plus uniforme possible sur la face opposée du capteur (figure 1V-3).

Figure 1V-3: Elément chauffant du capteur
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Pour le capteur avec mesure de température par thermocouple, la face opposée, qui est
la face avant du capteur est totalement recouverte de cuivre étamée, est équipée d’un micro-
thermocouple de diameétre 80 um a contacts séparés pour minimiser I’effet de la perturbation

locale de température due aux pertes thermiques par les fils (figure 1V-4a).

. h coud ) Soudures

Elément auoures Elément '\h__./

chauffant Capteur de type chauffant [ Capteur de type

\ : thermocouple \ £ -é thermorésistance
X S
A I R |
lsalant - A,' [\ Isolant - r\
Thermocouple detype K Fils d'alimentation M Fils d'alimentation

, L Fils de conneson avec le ,
B0um & contact separé de |3 chaufferette circuit électrique de mesure de |a chaufferette

Figure IV-4 : Schéma des deux capteurs, a) Capteur de température de type thermocouple filaire;
b) Capteur de température de type thermorésistance

Ainsi, les soudures des microthermocouples sont distantes de 5,5mm, ce qui excéde
0,4 mm qui correspond a la taille de la zone ou 95% de la perturbation due aux fils est

contenue (10 fois le rayon des thermocouples).

Pour ce qui concerne le second type c'est-a-dire le capteur de température par
thermorésistance, la face opposée (face avant du capteur) est revétue de dépdt de cuivre
d’épaisseur 28 um. Mais contrairement au premier type, le dépot de cuivre ne couvre pas la
totalité de la face avant du capteur, une discontinuité dans le dépot était prévu dans la
conception du masque utilisé pour la fabrication des capteurs, afin d’isoler électriquement
I’élément thermorésistif central sensible a la variation de température, du reste du dép6t sur la
surface du capteur. Un schéma du capteur de température de type thermorésistance est

présenté sur la figure IV-4b.

Enfin les deux types de capteurs sont isolés de la paroi étudiée par un manchon en
polyuréthane, afin que la quasi-totalité du flux thermique dissipé par I’élément chauffant qui
se trouve dans la face arriere du capteur soit évacué vers I’ambiance extérieure en traversant

I’ensemble substrat et dépot de cuivre.
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De plus, afin d’étudier I’influence du rayonnement sur le refroidissement des capteurs,
une fine couche de peinture noire mat a été pulvérisée sur la surface du capteur de type
thermorésistance et une fine couche de peinture argentée et brillante a été pulvérisée sur la

surface d’un autre capteur de type thermorésistance (figure IV-5).

Figure V-5 : Photos des capteurs dynamiques avec mesure de température par
thermoreésistance en couches minces (n° 3 et 4)

IV. 3 Etalonnage des capteurs dynamiques a base de couches minces

Les deux capteurs dynamiques avec mesure de température par thermorésistance a
base de couches minces (capteurs n°3 et 4), ont été étalonnés de la méme fagon que le capteur
passif (paragraphe 111.2.1). L’étalonnage des thermorésistances (TR) a été réalisé en régime
permanent en faisant varier la température entre 16 et 56°C a I’aide d’un échangeur alimenté

par un bain thermostaté.

Pour éviter les effets de la convection dans I’enceinte, les deux capteurs sont posés de
maniére a ce que I’élément thermorésistif du capteur soit face a I’échangeur plan. Pour le
suivi de la température d’étalonnage dans I’enceinte, un thermocouple de type K a été placé a

I’interface capteur - échangeur.

Les thermorésistances en couches minces (capteurs 3 et 4) sont insérées dans un pont

de Wheatstone (figure 1\V-6). Le pont de Wheatstone est constitué de 3 résistances fixes Ry, R,
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et Rz et un capteur dont la résistance est R(T). Ces résistances sont maintenues a une
température constante gréce a un échangeur de chaleur durant I’étalonnage et les séries de

mesures.

Ei

Ry

Figure IV-6 : Intégration de la thermorésistance du capteur
dans un pont de Wheatstone

La tension d’alimentation AU a été gardée la méme durant I’étalonnage (AU =~ 44,0
mV). Une loi d’étalonnage AE /AU = f(T) est associée pour chacun des deux capteurs, la

grandeur AE/AU est une fonction linéaire de la température d’étalonnage: AE /AU = aT + b,

AE : est la tension de déséquilibre des ponts.

Les résultats obtenus pour les deux capteurs sont présentés dans le Tableau V-1 et la
figure IV-7. La sensibilité est obtenue par la multiplication de la valeur de la pente qui
correspond & a = AE/AU par la tension d’alimentation aux bornes de chaque pont de
Wheatstone. Pour une valeur de courant d’alimentation de 30 mA, on retrouve une sensibilité

moyenne des capteurs de 18,7 uVv/°C.

Tableau V-1 : Etalonnage des deux capteurs

Capteur n° a.10* (k™M) b
Capteur n°3 4,06912 0,09573
Capteur n°4 4,43337 0,10036
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Les courbes d’étalonnage associées a chacun des deux capteurs dynamiques avec
mesure de température par thermorésistances en couches minces de cuivre sont données par la

figure suivante :

0.122] T T | — T T | — T T T T ]
1 = Capteur(l)

0'120__ e Capteur(2) ]

0.1184 .

0.116 .

0.114 .

| (AE/A) =0,10036+4,43337E-4
0.112

0.110
0.108
0.106
0.104
0.102

EIAJ

(fEIAJ) =0,00573+4,06912E-4 T |

5 20 25 30 35 40 45 50
Température, °C

Figure IV-7 : Etalonnage des capteurs dynamiques avec mesures de
température par thermorésistances (capteurs n°® 3 et 4)

V.4 Calcul de I’'auto-échauffement par effet Joule des thermorésistances

L’objectif de cette étude est de déterminer la valeur optimale du courant pour d’une
part assurer une sensibilité élevée et d’autre part limiter le phénomene d’auto-échauffement

par effet Joule.

1V.4.1 Modélisation électrothermique pour un capteur de température par thermorésistance

La figure 1VV-8 représente un schéma simplifié du modele électrothermique développé
(substrat en plaque d’époxy et dép6t couche mince). Le couplage entre les champs électrique
et thermique au sein de la couche mince en cuivre a été modelisé par élément finis en utilisant

le logiciel Comsol Multiphysics (version 3.4).
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Le modele développé prend en compte un capteur en couche mince similaire a celui
utilisé lors des essais. L’élément thermorésistance en couche mince de cuivre d’épaisseur 28
pum est placé sur une plaque d’époxy d’épaisseur de 1,6 mm. Cette étude a été menée en
variant le courant électrique qui traverse I’élément thermorésistif, entre 0 et 150 mA. Il est a
noter que h est le coefficient d’échange convectif entre le fluxmétre et I’environnement

extérieur.

i

" Q/ Dépitde cuivre . .
e (e=28um) N
3 B

Plaqued'époxy *
(e=1.61mm) '

Figure 1V-8 : Modéle électrothermique étudié

Dans le substrat en époxy, les équations thermiques se réduisent a I’équation de la

chaleur stationnaire :

AT =0 (4.11)
Avec des conditions aux limites sur toutes les faces de type :

-4 Ty=h (1, -T)
on

4.12)
Ou n est le vecteur normal a chaque surface, As est la conductivité thermique du substrat, Tamp
est la température de I’air et h le coefficient d’échange sur les faces exposées a

I’environnement a la température Tamp.
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Dans I’élément thermorésistif en couche mince de cuivre, I’équation de la chaleur

contient un terme source d’origine électrique :
Qeiec = d o(T) |V |2 Le terme source représente I’effet Joule dissipé sous un gradient

potentiel électrique V{ V, et ¢ la conductivité électrique du dép6t qui dépend linéairement de la
température dans I’intervalle de température étudié.

Ce terme se retrouve donc dans I’équation de la chaleur dans sa version avec

I’approximation couche-mince (température uniforme dans I’épaisseur de la couche) :

-(-A4V,T)=Q

elec

+h (Tamb =T )_vt (_Z’c d VtT) (413)

ou Ac est la conductivité thermique de la couche mince, d son épaisseur et h le coefficient
d’échange avec h = h ambiant.

Cette équation décrit la distribution de température dans le dépdt induite par I’effet

Joule Qelec, I’€change convectif avec I’extérieur et la diffusion a travers la couche mince.

L’equation électrique décrit la répartition spatiale du potentiel électrique dans le dép6t,
elle contient le terme dépendant de la température o = o(T). Elle se simplifie en une équation
de Laplace 2D :

AV, =0 (4.14)

Les conditions aux limites sont de type potentiel électrique Vo et Vi imposé sur les
frontiéres (A et B) et partout ailleurs une isolation électrique (figure 1V-8). Ce couplage entre
les champs électriques et thermiques au sein de la couche mince est modélisé par éléments

finis avec le logiciel Comsol Multiphysics v3.4.

Un maillage a été effectué sur I’ensemble dépbt en couches minces et substrat. Les
mailles sont triangulaires, leur nombre est de 55420. La figure 1\V-9 présente une vue de la
géomeétrie et une autre du maillage. Il est a noter que le maillage a été raffiné au niveau de
I’élément thermoreésistif central en couches minces car dans cette zone les gradients de

grandeurs thermiques et/ou électriques peuvent étre élevés.
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~
.
-

Figure 1V-9 : Géométrie et maillage d’un capteur

1V.4.2 Résultat de I’effet de I’intensité du courant électrique

L’effet Joule et les températures moyenne et maximale dans I’élément thermorésistif

central du capteur dynamique en couches minces sont représentés sur les figures 1V-10.

L’elément thermorésistif du capteur est traversé par des courants variables entre 1 et
150 mA. Le courant qui traverse I’élément thermoreésistif en couches minces sur les deux

capteurs dynamique est typiquement de 30 mA.

Sur la figure 1V-10b, on constate que dans nos tests, I’auto échauffement par effet

Joule, dii au passage du courant est inférieur a 0,34°C pour un courant de 30 mA.
IV.5 Creation et enregistrement des signaux thermiques a impulsion

Aprés I’etalonnage des capteurs et I’étude de leur échauffement par effet Joule, nous
avons mené une étude qui consiste a enregistrer la réponse des capteurs pour différentes
puissances de chauffage, le chauffage peut étre nul, c’est le cas d’un capteur inerte, ou de

nature impulsionnel ou constant (capteur actif).

Dans ce qui suit nous allons décrire les éléments électriques et thermiques utilisés dans

les dispositifs pour la production et I’enregistrement des signaux thermiques
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1VV.5.1.Dispositif de production du signal de chauffage

Dans le cas d’un capteur actif, I’élément chauffant constitué d’une résistance en
couche mince est alimentée par une source de tension. Les impulsions de tension électrique
sont obtenues en utilisant un dispositif électrique, composé d’un générateur de signaux, un

transistor de puissance et un génerateur de tension. (Figure 1VV-11)

Charge '
Generateur de Transistor
; IRFP460LCPBF
pulsation Transistor B Elément chauffant o
du capteur dynamique
— - ———— A RT
C
100 Q
Generateur
de tension

Figure IV-11 : Schéma du circuit électrique de production du signal du chauffage des
capteurs — Détail du transistor

Le transistor Mosfet VISHAY IRFP460LCPBF utilisé est piloté par a un générateur
d’impulsion Tektronix PG201 qui génere un échelon de tension entre les bornes A et C du
composant, correspondant a la tension de seuil du transistor, comprise entre 2 et 4V. Une
résistance de 100 Ohm est placée entre le générateur de signaux et le transistor afin de limiter
I’intensité du courant parcourant le circuit. De cette maniére, la tension résiduelle dans le
circuit est nulle (le transistor non alimenté correspondant a un interrupteur ouvert), et lors de
I’impulsion la tension produite par le genérateur de tension ferme le circuit contenant la

charge.

Les temps d’ouverture et de fermeture du transistor sont tres faibles, soit 95 ns pour la

montée et 83 ns pour la descente, [90].
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Pour étudier la loi de refroidissement des capteurs, nous avons choisi d’alimenter
I’élément chauffant de ces derniers par un train d’impulsion d’une période t; plus grande que
la constante de temps t. En effet si 7; est du méme ordre de grandeur quer, le capteur n’a pas

suffisamment de temps pour se refroidir complétement entre deux impulsions successives.

1VV.5.2 Dispositif de mesure et d’enregistrement des signaux thermiques des capteurs

Suite a I’application de la tension de chauffage pendant typiquement 4s, la température
du capteur s’éleve de 1 a 2 °C, ce qui correspond a des tensions de I’ordre d’une dizaine de
microvolts. L’enregistrement de ces faibles tensions nécessite leur amplification, pour cela
nous avons connecté des amplificateurs aux entrées d’un systeme d’acquisition de données
(National Instruments USB-6259 BNC). Ces amplificateurs ont été configurés avec un gain de
1000 et un filtre passe bas de 10 Hertz.

Amplificateurs DArOI d’essais

Programme

d:acauisition s :
> " | . —rm ———.T - .
Ponts de . .
¥ Wheatstone

£

Geénérateur
tension

Figure 1V-12 : Vue d’ensemble du dispositif de mesure

Pour les capteurs de température de type thermocouple, les mesures ont été faites par
des thermocouples chromel — alumel composés de deux fils de 80 um de diamétre chacun et
d’une longueur d’environ 3 m. Les fils des thermocouples ont été protéges des champs

électriques extérieurs, en les entourant de papier aluminium de la boite froide au capteur.
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Les capteurs de température de type thermorésistance ont été raccordes directement
aux amplificateurs. La connexion a été faite par des fils de cuivre étamé. Les deux fils
traversent la face arriere de capteur en les faisant passer dans des trous de 400 um de diameétre
effectué dans I’espace inter bandes de la chaufferette, puis soudé sur la face avant du capteur.
(Figure 1\V-4)

Un programme d’acquisition a été développé sur un environnement LabView, ce
programme a été configuré de maniére a ce qu’il enregistre les températures avec une
fréquence de 50 Hertz pendant 250 s. Les eléments utilisés dans le dispositif sont présentés
dans la figure 1V.12

IVV.6 Mesure thermique par caméra infrarouge

La mesure de h et Te via I’analyse de la réponse du nouveau capteur dynamique avant
et aprés le microchauffage nécessite certaines précautions dans sa conception et son
fonctionnement afin de minimiser les pertes thermiques latérales et en face arriére. Il est aussi
tres important d’étudier I’effet de I’'uniformité en paroi du capteur, tout cela de maniére a
réaliser des mesures les moins biaisées possibles des grandeurs h et Tg avec ces nouveaux

capteurs.

L’objectif de cette étude est donc d’effectuer des mesures de température sur la surface
des capteurs, afin de bien étudier I’uniformité de la température suite aux échauffements. Une
caméra infrarouge a été utilisee pour mesurer la distribution de la température sur la surface
des capteurs. (FLIR 7000, résolution spatiale : 30 um, fréquence acquisition 320 hz), elle est
sensible aux rayonnements sur la gamme de longueur d’onde allant de 3 a 5 um. Le systéme
de detection de la caméra est compose de plusieurs rangées de détecteurs In-Sb (Antimoniure

d’indium). La caméra est connectée a un ordinateur doté d’un logiciel ALTAIR.

Les mesures ont été faites sur un capteur dynamique (capteur de type
thermorésistance), une couche de peinture noire mat d’une épaisseur de 8 um a été déposé sur
la face avant du capteur, c'est-a-dire la face ou se trouve I’élement exposé a la cameéra
infrarouge. Ces mesures ont éte réalisees en effectuant dans un premier temps des tests avec
un courant d’alimentation des ponts de Wheatstone (I = 30 mA), puis sans courant
d’alimentation des ponts de Wheatstone (I =0 mA).

104




Chapitre IV - Fluxmétre dynamique a base de couches minces

- Profil de température avec courant d’alimentation des ponts de Wheatstone

Le principe consiste a appliquer aux bornes de I’élément chauffant situé dans la face
arriere du capteur une impulsion de tension de 4V et d’une durée de 4s. L’élément
thermorésistif en couche mince de cuivre du capteur est inséré dans une branche d’un pont de
Wheatstone qui a été dimensionné d’apres la valeur de la résistance électrique de la
thermoresistance. Le pont, est alimenté par une batterie avec un courant de 30 mA, et disposé

sur une plaque froide régulée en température par un bain thermostaté a 16°C.

Pour ce premier cas, I’image obtenue de la face avant du capteur est présentée par la
figure 1V-13a. Aprés traitement des données obtenues, nous avons tracé les distributions de

températures selon le diametre du capteur a différents instants (figure 1\VV-13b).

D’apres la figure 1V-13b, on peut constater qu’avant d’appliquer une tension de
chauffage sur I’élément chauffant du capteur, sa température de surface est quasi uniforme
(courbe correspondante a t = 0s). Au cours du chauffage, la température relevée par la caméra
IR sur la surface avant du capteur augmente tout en restant uniforme (courbes
correspondantes a t = 2s et t = 4s). L’échauffement maximum produit est de I’ordre de 2°C,
atteint au temps t=8s. Sur la courbe qui donne la distribution de la température en fonction du
diameétre du capteur, on peut constater que pour I’échauffement maximal, la température varie
d’environ 0,2 °C selon le diameétre. Cette variation est produite au niveau de I’élément
thermoresistif du capteur, la variation de 0,2°C est observée également pendant le début de
refroidissement du capteur (courbe correspondant a t = 20s). A partir de ce temps, le capteur
se refroidit et sa température de surface mesuree par la caméra IR redevient uniforme et les

courbes obtenues sont similaires.

La légére non uniformité en température résulte du fait de la présence de I’inter-bande
de 500 pm de large, endroit ou le cuivre a éte enlevé. Ainsi lors du chauffage le produit mC,
étant moindre que dans la zone entourant le capteur de température, il s’ensuit une élévation
plus forte de la température. Ce probleme peut étre aisément amélioré, il suffira dans la
prochaine réalisation du capteur de température de mettre également des inter-bandes (donc

un motif similaire) dans la zone entourant le capteur de température.
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Figure 1V-13 : a) Champ de température sur la surface du capteur
(I=30mA), b) Distribution de la température en fonction de diamétre du
capteur, pour une tension de chauffage de 4 Volts, d’une durée de 4s
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IV.7 Dispositif expérimental pour tester les performances du nouveau fluxmetre

dynamique

1V.7.1 Présentation de la veine d’essai

Dans la section V.5, nous avons décrit le principe de fonctionnement des nouveaux
fluxmetres dynamiques. Il s’agit ici de présenter le dispositif expérimental réalisé pour I’étude
des performances de ces capteurs. Le dispositif est constitué de trois parties (figure 1V-14) : la
paroi sur laquelle sont places les capteurs, la veine d’essai avec un ecoulement d’air a vitesse
réglable et le dispositif de chauffage simulant un rayonnement solaire. Les différents éléments

sont décrits successivement dans les paragraphes suivants.

Tube de Pitot Micro-

manometre
S L= 1400 mm

- -
Ventilateur — 1=h=3%0mm I
Capteurs

Filtre nid d'abeille Tuyére de sortie

Figure IV-14 : Schéma et photographie du banc de caractérisation expérimental des
capteurs
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V.7.2 Implantation des capteurs dynamiques

Les capteurs dynamiques, avec mesure de température par thermorésistances en
couches minces ou par thermocouples présentée dans la section 1V.2.2 ont été implantés dans
une paroi en bois (figure 1V-15), d’une longueur de 1400 mm, une largeur de 390 mm et une
épaisseur de 10 mm. La face sur laquelle se trouvent les éléments de mesure des capteurs est

exposée a un écoulement d’air.

Afin d’éviter I’apparition des perturbations dans I’écoulement de I’air, due a une
mauvaise disposition des capteurs. Ces derniers sont soigneusement placés de fagon a ce
qu’ils affleurent juste la paroi. Les joints entre la couronne isolante de capteur (manchon en
polyuréthane) et la paroi en bois sont couverts et rebouchés avec de I’enduit choisi de maniere

a pouvoir étre poncé.

Pour mesurer et suivre la température de surface de la paroi, nous avons placé un

thermocouple de type K sur la surface de la paroi de bois au niveau des capteurs.

O O
O O

390 mm

< > 10 mm
1400 mm

Figure IV-15 : Schéma et photo de position des capteurs 3 et 4 dans la paroi et le
capteur Schmidt-Boelter (Vatell)
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1V.7.3 Mesure de vitesse de I’air

L’ecoulement dans la veine d’essais est assuré par un ventilateur centrifuge placé en
amont. Il est actionné par un moteur a vitesse variable. Sa vitesse de rotation est réglable a
I’aide d’un potentiometre. Des grilles placées dans un caisson en amont de la veine et le filtre
en nid d’abeille installé derriere le ventilateur, assurent une répartition homogene des vitesses

d’air dans toute section droite de la veine d’essai.

Une sonde de Pitot raccordée a un micro-manomeétre (FC 05510 fabriqueé par la société
Furness Control) est installée dans la veine d’essais. Sa position longitudinale et transversale
peut étre ajustée. Cette sonde placée au centre de la veine permet de mesurer la vitesse de
I’écoulement d’air. Afin d’assurer des mesures de vitesse les plus précises possible, le tube de

Pitot est placé dans une section du canal a proximité des capteurs fluxmétriques.

Nous avons imposé des vitesses d’écoulement (Vair) entre 0 et 12 m/s. Pour varier la
vitesse d’écoulement de I’air, nous varions tout simplement la vitesse de rotation de
ventilateur, en augmentant ou en diminuant la tension d’alimentation du moteur qui

I’actionne. Cet intervalle de vitesse de I’écoulement de I’air dans la veine d’essai [0, 12 m/s],

" . V0L o
a eté choisi de telle sorte que le nombre de Reynolds Re=2"" reste inférieur a 10°. Cette

)i
gamme de Re a été choisie afin que I’écoulement soit assimilable a un écoulement laminaire

sur une plaque plane.

I1V.7.4 Systeme simulant le rayonnement solaire

La simulation du rayonnement solaire est effectué artificiellement a I’aide de quatre
lampes de 500 Watt chacune. Ces lampes sont situées en face de nos capteurs, a une distance
de 80 cm de la vitre de la veine d’essais. La disposition des lampes a été étudiée de facon a
obtenir un flux de rayonnement sensiblement uniforme sur la paroi ou se trouvent les

capteurs.

Pour mesurer la densité de flux arrivant sur la partie de la paroi ou sont implantés les
capteurs, nous avons installé un capteur de flux de type Schmidt-Boelter, congu par la société
VATELL (figure 1V-15). Une grande partie du rayonnement infrarouge est comprise dans le
spectre de rayonnement des lampes utilisées pour simuler le rayonnement solaire. Et comme
ces lampes sont situées en face de la veine, ce rayonnement est absorbé par la vitre, ce qui
provoque son échauffement. Il en résulte une augmentation de la température T, (température

de la vitre du coté de I’écoulement d’air), et donc du rayonnement grande longueur d’onde.
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Pour s’affranchir de cet inconvénient, la solution est de retirer la vitre, mais dans ce cas
I’écoulement dans la veine se trouve alors modifié. On a ainsi plutdt choisi de mesurer le flux

atteignant la paroi équipée de capteur en utilisant le fluxmetre Vatell.
V.8 Résultats des essais en soufflerie

1V.8.1 Introduction

Dans cette section, nous allons présenter les modéles mathématiques choisis pour le
calcul du coefficient d’échange hy. Deux modéles ont été adoptés pour un capteur avec loi de
flux impulsionnelle. Le premier est un modele simplifié, dans lequel nous avons considéré
que le capteur est isotherme (pas de transferts thermiques dans le capteur). Le second est un
modele exact, dans ce dernier nous avons considéré que le capteur est non isotherme, et la

conduction de la chaleur dans le capteur est ainsi prise en compte.

Ensuite nous présenterons les résultats des essais réalisés avec et sans rayonnement
solaire sur les deux types des capteurs ainsi que le calcul de la constante de temps et du
coefficient d’échange h, & partir des réponses des capteurs suite & un chauffage de type

impulsionnel et ceci pour différentes vitesses d’écoulement d’air dans la veine d’essai.

V.8.2 Calcul de coefficient d’échange h,

L’activation du dispositif de chauffage du capteur affleurant la paroi, provoque des
échauffements tres réduits, de I’ordre de 1 a 2 °C sur le capteur. Ce qui veut dire que la
temperature de surface du capteur T, devient différente de la temperature de la paroi T,. avec

un écart (T¢- Tp) qui reste de I'ordre de 1 a 2 °C.

Paroi _>z/ T,
A god
Capteur —> v
o
NS ¢
(od L//' TE T
9 / / c
/v S -
Elément ;( h
chauffant S
Te -
— t
9

Figure IV-16 : Schéma d’un capteur avec lois de chauffage impulsionnel
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Sur la figure 1V-16, on désigne par T, la température de la paroi, par T, la température

de capteur et par ¢4 la densité de flux dissipée par le systeme de chauffage du capteur.

La température du capteur dépend des échanges avec I’environnement extérieur et
aussi de la température T, de la paroi voisine. Comme T¢ # T,, on peut écrire I’expression du

flux g4 # pp sous la forme :

Py =P, + 0P
op est la perturbation de flux introduite par le systeme de chauffage du capteur, dp peut

s’écrire sous la forme

Sp=hy(T.-T,)

Si on considére que le capteur est parfaitement isolé de la paroi, c'est-a-dire qu’il n’y a
pas de transfert superficiel entre I’isolant et I’air sur la couronne isolante, et que la loi de
chauffage est de type impulsionnelle, le bilan d’énergie en tenant compte de I’équation
(IV.15) s’écrit :

dT,

— (4.15)

@a =h (T, —Tg) + ho(T. —T,) + C

avec C : la capacité calorifique du capteur ramenée a I’unité de surface

On a calculé le coefficient d’échange h, du capteur par deux modéles mathématiques.
Dans le premier cas, on suppose que le capteur est isotherme selon son épaisseur. Dans le
second cas, on prend compte les effets de conduction de chaleur a travers le capteur.

1V.8.3 Capteur isotherme (modele capacitif)

Dans ce modele, on néglige les transferts thermiques dans le capteur, en le considerant
isotherme. Dans le cas d’un capteur non chauffé, c'est-a-dire ¢; = 0, la température du
capteur sans chauffage est T2, elle dépend uniquement des fluctuations de h, de Tg et de T,

La relation (4.1) peut s’écrire sous la forme suivante :

a1

4.16
o 0 (4.16)

h(T, = Tg) + ho(TO —T,) + C
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D’ou
0

: drT,
ho(T, —T0) - C dtc =h(T,—T;) = 9, (4.17)

L’équation (4.15) peut s’écrire sous une forme simplifiée, en lui retranchant I’équation
(4.17), on trouve

d(T._T¢)
dt
A partir de cette équation, on peut obtenir la formule exprimant la loi de

®q = ho(T. =T + C (4.18)

refroidissement du capteur, qui permet de trouver hy, pour une loi de flux donnée. Dans le cas

d’un capteur avec loi de flux impulsionnelle, la formule est donnée par:

Qg =@y pour (0<t < ty)
g =0 pour (t > tgy)

Si on suppose qu’a I’état initial t = 0, (T, — T2) = 0 et que t; < hi , la solution de
0
I’équation (4.18) est :

Po (—@) pot
T, — TCO = l1—e" ¢’|= T pour (0 <t < tg) (4.19)
0

hot(t—to)

T.—T? = ?[1 —~ e[ ¢ ]] pour (t > t;) (4.20)
0

Avec T2, la température du capteur sans chauffage, T., la température du capteur
chauffé, C la capacité calorifique du capteur, ¢, le flux de chauffage et t, le temps ou la

temperature atteint sa valeur maximale Tp,.

La courbe de refroidissement du capteur présente une relaxation de type exponentielle,
cette courbe dépend de hy. (Figure 1V-17).
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T

1
Pente m = "=

A/

T, = %ﬂtoe—(t—tw/r

0

<

(Tc - TCO)/( Tm - TCO) ) °C

Temps (1), s

Figure 1V-17 : Refroidissement du capteur

En tracant la quantité Ln (T, — T2) / (T, — T?) en fonction de (t-t), on en obtient une
pente de tendance linéaire. On vérifie d’une part, que la forme de la loi de refroidissement du
capteur est bien de nature exponentielle, et d’autre part, on en déduit que la constante de

temps du capteur t est lié a la pente m par la formule :

-1 C
T= ? = —10- (421)
D’ou I’expression de hy :
C
hy = —mc = = (4.22)

1V.8.4 Capteur non isotherme (modéle conductif)

En fait le capteur est constitué d’une plaque d’époxy, recouverte par des couches
minces en cuivre sur ses deux faces, I’élément chauffant étant la couche de cuivre disposé sur
la face arriere. Dans ce modeéle la conduction de la chaleur a travers I’épaisseur du capteur est

prise en compte.

Nous considerons que le phénomeéne de transfert est unidimensionnel (figure 1V-18),

les caractéristiques thermophysiques (4 et C) constantes et uniformes (calcul de C en annexe)
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Isolant §
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O
@4 (1) ,
Tx,t f hO
T, 0 4 l & X
Ai
Cp
< P ¢—>
Cj €c

Figure 1V-18 : Représentation des transferts thermiques au sein d’un capteur dynamique

Nous considérons aussi que le capteur est parfaitement isolé a I’arriére et le coefficient
de transfert superficiel sur la face avant est h,.
Dans le cas d’une loi de flux impulsionnelle, il faut différencier deux réponses :
®a =@ pour (0=t < ¢tg)
s =0 pour (t > ty)

Les conditions aux limitesen x=0etx =1 sont :

T
x=0 -2 [&] = @q(t) (4.23)

oT .
Le champ de température T(X, t) au sein du capteur, correspondant a la loi de flux

impulsionnelle est solution du systéme suivant :

(T o _,

oxt ot
ot
x=0 /{_} =20 (4.24)

= h[T( 1) - T, |+,

x
I
~
1
E
[

\ t=0 T(x0)=T
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T : Temperature du capteur non chauffé (inerte).

La solution de ce systeme est [66] :

2
_auk
T(x,t) =T2 +% (I—x)+ ? — Z,;"’zlAkcos% e ? ' pour (0<t <t,) (425
0

t

2
—auk +auk
T(x,t) =T +Z,Z°:1Akcos% e (e e 1) pour (t > t;) (4.26)

Sur la surface du capteur c'est-a-dire en x = |, on retrouve :

Po N ﬂt
T(Lt)—T0 = e Acosuy, .e 2 0<t <t (4.27)
o =
> —Quj; +auy .
T(Lt)—T0 = Z Agcosuy . e 2 <e Zo - 1) (t > t) (4.28)
=1

La courbe de refroidissement du capteur suit une loi exponentielle du méme type que
celle que donne la solution capteur isotherme. Le coefficient d’échange h, est déterminé

lorsque la courbe Ln(T, — T2)/(T,, — T.) est linéaire, c'est-a-dire pour (t > t;).
De ce deuxiéme modgle, on en déduit I’expression de h, donnée par :
hy = u; tan u1% (4.29)
Avec u; = \/g , a la diffusivité thermique du capteur, A sa conductivité thermique, [ son
épaisseur.

Dans le deuxieme modele, la constante de temps a pour expression :

l2
r=— (4.30)

115




Chapitre IV - Fluxmétre dynamique a base de couches minces

1V.8.5 Constante de temps des capteurs dynamiques

Pour les deux types de capteur, les deux modeéles mathématiques que nous avons
présentés aboutissent a une loi de refroidissement exponentielle. La pente négative de la

droite expérimentale Ln(T, — T?) / (T,, — T.°), nous permet de déterminer la constante de

temps du capteur T = _;1

Le calcul de la constante de temps donne des valeurs inferieures & 100s, généralement
de I’ordre de la minute. Ces valeurs varient avec la vitesse de I’écoulement de I’air. La figure
IV-19, montre la variation de la constante de temps en fonction de la vitesse de I’air pour les

capteurs fluxmétriques n° 3 et 4.

110

1 —a— Capteur n°3
100+ —e— Capteur n°4

90
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Conctante de temps t (s)

30

vitesse de I'air (m/s)

Figure 1V-19 : Variation de la constante de temps en fonction de la vitesse de
I’air (capteurs n°3 et 4)

La constante de temps est de I’ordre de la minute. Globalement, sa valeur décroit avec
la vitesse de I’écoulement d’air. Elle passe de z = 89,65 (Vair = 2m/s) a 7 = 36,55 (Vair =
12m/s) pour le capteur n°3 et de z = 107s (Vair = 2m/s) a de 7 = 40,95 (Vair = 2m/s) pour le
capteur n°4,
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IV.8.6 Mesure du coefficient d’échange hy

1V.8.6.1 Sans rayonnement solaire

Dans ce premier cas, les expériences ont été réalisées en I’absence de rayonnement
solaire. Les réponses des deux types de capteur pour différentes vitesses d’écoulement d’air,
comprises entre 2 et 12 m/s sont représentées sur les figures I1V-20. Ces réponses
correspondent aux évolutions de la température relevées par les thermocouples pour le
premier type de capteur (Figure 1V-20a) ou par les thermorésistances en couches minces de
cuivre pour le second type de capteur (figure 1V-20b). Les courbes ont été obtenues en
enregistrant I’évolution de la température de chaque capteur, sur ces courbes sont représentés

I’élévation de la température du capteur, puis son refroidissement suite & une impulsion de
chauffage d’une durée de 4s.
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Figure 1V-20 : Réponse du capteur, en fonction de la vitesse de I’air ; a) capteur
avec mesure de température par thermocouples, b) capteur avec mesure de
température par thermorésistance
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On peut observer sur ces deux courbes que, excepté le debut de refroidissement, la
réponse des deux capteurs présente une relaxation de type exponentiel. Ensuite nous avons
tracé pour I’ensemble des relevés, I’évolution de Ln(T, — T2)/(T,, — T.’) en fonction de (t -

to), avec T,, la température maximale et T la température du capteur inerte.

Ln((T-To)/(Tm-To))

g
¢ flit
!W iHH 5’ i

0O 25 5 75 125
Temps t-tg (s)

Ln (T-To/ (T To))

100 125 150
b) Temps t-tg (5)

Figure 1V-21 : Calcul de la constante de temps capteur, paroi ; a) capteur avec
mesure de température par thermocouples, b) capteur avec mesure de
température par thermorésistance

Les courbes tracées sont représentés sur les figures 1V-21. Ces courbes présentent des
pentes linéaires. Avec ce résultat, on vérifie d’une part, que la forme de la loi de
refroidissement est bien de nature exponentielle et d’autre part, on peut en déduire que le

coefficient directeur m de la droite est lié & la constante de temps z par la formule: T = 1/m
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Le coefficient directeur de la droite a été calculé par régression linéaire d’une sélection
des données. Nous avons sélectionné une partie quasiment linéaire sur chaque courbe, en

définissant un intervalle de temps autour de la minute [0s, 75s].

La valeur du coefficient d’échange h, a été calculée & partir des deux modeéles

présentés précédemment.

hy = —mc = g , pour un capteur isotherme (modele capacitif)
hy = u; tan u1% , pour un capteur non isotherme (modéle conductif)

En ce qui concerne le premier modele, la capacité des capteurs a été obtenue
théoriquement, en considérant les caractéristiques géométriques et thermophysiques des
différents éléments qui composent le capteur. La valeur de la capacité a été estimée égale a
C = 2630 J/m*K (Annexe). Pour le second modéle, nous avons considéré les caractéristiques
thermophysiques suivantes : conductivité thermique A = 0,46 W/m K et diffusivité thermique
a = 2,85 10"'m?s qui sont les caractéristiques de 1’époxy qui est I’élément dominant dans la
construction du capteur. L’épaisseur du capteur est donnée par la somme des épaisseurs de la
couche mince de cuivre et de I’époxy (e = 1,62 mm).

Dans les deux modeéles du calcul, la mesurede h, est soumise a une
incertitude. Cette incertitude provient de deux sources : I’incertitude liée a I’estimation de la
constante de temps par régression linéaire et I’incertitude liée aux données (epaisseur et

parametres thermophysiques).

Les données sur les incertitudes sont résumées dans le tableau suivant :

Tableau V-2 : Incertitude de mesure des différents paramétres

Epaisseur Capacité N ) L .
Diffusivité thermique Conductivité thermique
des capteurs  des capteurs

se=002mm 2 — 306 98 _ 504 O _ 5oy
C a A

Les incertitudes sur I’estimation de coefficient d’échange h, sont données par la

formule (4.31) pour le modéle capacitif et la formule (4.32) pour le modéle conductif :
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ah, _ jfecY (ozY

ha \lc T (4.31)
Ah, _ \/(@T +[5_aj2 N [%]Z +[ﬂj2 (4.32)
h, e a A T

Les valeurs de coefficient d’échange h, calculées pour chaque type de capteur, en

appliquant les deux modeles sont données par les tableaux 1V-3 a IV-6.

a) Capteur avec mesure de température par thermocouples
Capteur 1 (noir mat)

Tableau IV-3: Calcul de h, sans rayonnement solaire pour un capteur avec
mesure de température par thermocouples (capteur 1)

: 2 < —u, tanu, A
Vitesse de I’air o (Wi 100 [T t = | j

u, tanu, —

s ho = ¢ hy = u; tan u1/—1 o
! l (%)
2 30,27 31,4 3,6
4 36,16 37,79 4,3
6 56,20 60,26 6,7
8 62,28 67,3 75
10 67,17 73,06 8
12 83,40 92,72 10

Capteur 2 (argentée brillant)

Tableau IV-4: Calcul de h, sans rayonnement solaire pour un capteur avec
mesure de température par thermocouples (capteur 2)

Ry (W/m2K) (9 _u, tanu, %)
Vitesse de I"air 100| ~% =
(m/s) By = £ h;) — u; tanug i uj tan u, -
' : (%)
2 29,82 30,92 3,6
4 44,87 47,41 54
6 47,89 50,80 57
8 54,23 57,99 6,5
10 57,26 61,47 6,8
12 68,91 75,12 8,3
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b) Capteur avec mesure de température par thermorésistance
Capteur 3 (noir mat)

Tableau IV-5: Calcul de h, sans rayonnement solaire pour un capteur avec
thermoresistance (capteur 3)

Vitesse ~ Constante ho (WIm’K) 100 [%_(“1 tan, %)J
de I’air  de temps o ’ 2 u, tanu, &
(m/s) T(S) hy = = hy = u; tanyy 7 ) '
2 89,68 29,32 £1,08 30,19+1,7 2,9
4 61,84 4252 +1,71 4451 +24 45
6 60,31 43,6 +£1,42 45,70 £ 2,3 46
8 47,96 54,83 £ 1,87 58,29 £ 2,96 59
10 46,68 56,33 + 2,55 60,01 + 3,47 6,1
12 36,48 71,48 £2,17 78,38 £ 3,7 8,8

Capteur 4 (argentée brillant)

Tableau IV-6: Calcul de h, sans rayonnement solaire pour un capteur avec
thermorésistance (capteur 4)

' 2 c A
Vitesse  Constante ho (WIm'K) 100 [?_(ul tanu, - ]
de I’air  de temps C , 1 u, tan ul%
m hy = — hp = us tanu, —
(m/s) T(8) 0= 7 0 1 17 %)
2 107,06 24,56 + 0,78 2514 +1,3 2,3
4 70,87 37,11 +1,3 38,58 +2 3,8
6 59,63 44,1 +1,53 46,25+ 2,4 4.6
8 56,85 46,25 + 1,46 48,64 + 2,42 4.9
10 41,84 62,85+ 2,6 67,52 + 3,7 6,9
12 40,88 64,32 + 2,06 69,23+ 3,4 7

Sur les résultats obtenus pour I’ensemble des 4 capteurs, on peut constater que les

écarts entre les valeurs de h, calculées a partir des deux modéles mathématiques présentés

dans ce chapitre sont faibles moins de 7 % pour les grandes valeurs de constante de temps z.

Par ailleurs, ces écarts deviennent importants pour les faibles valeurs de z qui correspond aux

plus grandes vitesses d’écoulement de I’air (10 et 12 m/s). Pour les petites valeurs de la

constante de temps le modele capacitif est moins justifié.

En ce qui concerne les résultats obtenus par les capteurs a thermocouples (n°1 et 2) et

ceux obtenues par les capteurs a thermorésistance (n° 3 et 4) en couches minces, on peut dire

que les valeurs obtenus restent assez proches et évoluent de fagon similaire, dans la gamme de

vitesses étudiée.
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1V.8.6.2 Avec rayonnement solaire

De nouveaux essais ont eté réalisés avec I’utilisation des lampes simulant le
rayonnement solaire (paragraphe 1V.7.4). Pour chaque mesure, nous avons Vvérifié que la
vitesse de I’écoulement et le flux de rayonnement recu sont constants. De la méme maniére
lors des essais précedents, nous avons enregistre I’évolution de la température de chaque type
de capteur pour différentes vitesses d’écoulement d’air, suite a une impulsion de chauffage
d’une durée de 4s. Les valeurs des coefficients d’échange h, calculés qui résultent de ces
nouveaux essais en présence de rayonnement solaire sont présentées dans les tableaux 1V-7 a
1V-10

a) Capteur avec mesure de température par thermocouples

Capteur 1 (noir mat)

Tableau V-7 : Calcul de h, avec rayonnement solaire pour un capteur avec
thermocouples (capteur 1)

h6 (W/mZK) [E —(u, tanu, i))
Vitesse de I’air 100| ~% =
(m/s) , C , A u, tanu; -
hy =— hy = u; tanuy —

T l (%)
2 29,43 30,5 3,5
4 54,94 58,81 6,6
6 59,89 64,51 7,2
8 70,8 77,38 8,5
10 82,11 91,12 9,9
12 86,74 96,87 10,5

Capteur 2 (argentée brillant)

Tableau IV-8 : Calcul de h, avec rayonnement solaire pour un capteur avec thermocouples
(capteur 2)

h6 (W/mZK) (S — (u, tanu, i)j
Vitesse de I"air 100| ~=% —
(m/s) . £ b= % u, tanu,
0= 0o =U tan uq

i : (%)
2 22,96 23,6 2,7
4 40,19 42,21 4,8
6 57,52 61,77 6,9
8 70,30 76,78 8,4
10 77,01 84,87 9,3
12 78,82 87,08 9,5
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b) Capteur avec mesure de température par thermorésistance
Capteur 3 (noir mat)

Tableau V-9 : Calcul de h, avec rayonnement solaire pour un capteur avec thermorésistance
(capteur 3)

. hy (W/m*K c_ A
Vitesse Constante  « o (W/m’K) ( , —(ntant, o) j
e @ rayrecu 100 2
de I’air  de temps (Wim?) ., C , 2 u, tanu, 2=
(m/S) T (S) h() = ? ho = uq tanuq 7 |
(%)
2 95,60 2529 27,5+0,86 28,26 + 1,43 2,7
4 69,39 316,1 37,89+1,18 39,44+1,97 3,9
6 48,17 3024 5459+1,64 58,03+281 5,9
8 44,15 296,0 59,57+1,79 63,71 +3,06 6,5
10 42,39 284,7 62,04 +1,87 66,57 + 3,2 6,8
12 35,06 2789 75,00+225 81,87 +3,86 8,4

* . Capteur Schmidt-Boelter (Vatell)

Capteur 4 (argentée brillant)

Tableau IV-10: Calcul de h, avec rayonnement solaire pour un capteur avec
thermorésistance (capteur 4)

hy (W/m?K C A
Vitesse Constante = o ( ) (?_(“1 tanu, - j

10 @ rayrecu 100 2

de I’air  de temps (W/m?) ,  C , u, tanu, 2

(m/s) 1(5) hy = p hy = uy tanuy 7 I
(%)
2 98,04 2548 26,82+1,01 27,54 +1,51 2,6
4 78,68 3159 3342+1,14 3459+1,8 3,9
6 57,20 302,0 4597+15 48,33 +£ 2,44 49
8 50,65 296,7 51,92+29 55,00 £ 3,66 5,6
10 43,78 2845 60,06 +1,82 64,30 + 3,1 6,9
12 37,55 2765 70,04+2,1 75,94 + 3,6 7,8

* . Capteur Schmidt-Boelter (Vatell)

Les valeurs de h, calculées pour les deux types de capteur a partir des deux modéles
mathématiques en presence de rayonnement solaire réalisé avec les quatre lampes de 500 W
chacune, restent proches de celles de h, sans rayonnement solaire, et cela pour la plupart des

vitesses d’écoulement étudiées.
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Tableau 1V-11 : Pourcentage de variation de h, en présence de rayonnement solaire

Ecart en pourcentage de la variation de h,

avec ou sans rayonnement solaire

(%)

hg _¢ ho = uy tanul/—1

T l
Capteur N° 1 2 3 4 1 2 3 4
2 | 318 299 -66 +84 | -29 31 -68 +87
4 +10  -116 -122 -11 |+357 -123 -12,8 -11,5
;’:ffﬁ 6 | 423 +167 4201 +4 | 466 +17.7 +212 +43
(mis) | 8 | +114 +228 +79 +109| +13 +245 +85 +116
10 | +12,8 +256 +92 -46 |+198 +276 +98 -5
121 458 +126 +4,7 +82 | +43 +13,7 +43 +88

On constate cependant pour les 4 capteurs que les valeurs de h,

sont

systématiquement supérieures dans le cas de vitesses supérieures a 6 m/s la ou les pentes m

sont plus élevées en valeur absolue (tableau 1V-11)

Nous avons observé également que dans les deux cas de tests (avec et sans

rayonnement solaire), les capteurs peints en noir s’échauffent plus que les capteurs argenté.

Cela peut étre expliqué par le fait que les dépbts noirs ont une absorptivité plus importante

que celles des depdts argentes
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1VV.9 Conclusion

L’objectif de ce chapitre était la conception et la réalisation de nouveaux capteurs
fluxmétriques dynamiques a base de dépbts en couches minces de cuivre, plus riches en
termes d’informations recueillies, plus sensibles et moins biaisés. Nous avons donc expose la
conception et le procédé de fabrication de deux types de capteurs dynamiques. Pour le
premier type, la mesure de température s’effectue par thermocouple. Pans le second type la
mesure de temperature est faite par un élément thermorésistif a base de dépots en couches
minces en cuivre étamé. Ensuite, nous avons présenté I’étalonnage et I’étude de I’auto

échauffement par effet Joule dans les thermoreésistances de type couches minces.

Dans cette partie, nous avons proposé deux modéles mathématiques pour le calcul de
coefficient d’échange hy, pour les deux types de capteur. Les modéles ont été adoptés pour un
capteur avec loi de flux impulssionnel. Dans le premier modéle nous avons considéré que le
capteur est isotherme (pas de transferts thermiques dans le capteur), or dans le second nous

avons consideré que le capteur est non isotherme.

Un certain nombre d’essais a été entrepris sur les deux types dhuxmétre  réalisés
(avec thermocouple et avec thermorésistance). Les essais ont été réalisés avec et sans
rayonnement solaire. Les réponses obtenues par les nouveaux capteurs dynamiques
témoignent de leur bon fonctionnement et argumentent le choix de I’utilisation de couches
minces dans la fabrication de tels capteurs fluxmétriques. Les valeurs de h, calculés pour les
deux types de capteur a partir des deux modeles mathématiques correspondent aux valeurs
attendues y compris en les comparant avec celles de Brunjail [66].

Nous avons constaté également que la variation de h, dépend essentiellement de la
vitesse de I’écoulement d’air et d’une fagon moindre du rayonnement solaire avec des lampes
de 500 W a travers une paroi vitrée. Ainsi les nouveaux capteurs ont une sensibilité aux
fluctuations de vitesse a la température environnante. Ces derniers ont un temps de réponse de
I’ordre de la minute, leur utilisation dans le domaine du batiment nous permet de suivre des

fluctuations microclimatiques de durée égale ou supérieure a 3 minutes.

Avec le nouveau design basé sur I’évaluation de couches minces, nous avons réussi la
fabrication de deux types de capteur qui ont une inertie thermique 20% plus faible que celle

obtenue par Brunjail [66], d’ou des temps de réponse plus faible.
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Conclusion générale

Nous avons présenté dans ce mémoire, les travaux de recherches effectués durant
cette thése. Ces travaux portaient essentiellement sur le developpement de nouveaux capteurs
fluxmétriques afin d’obtenir une instrumentation trés performante et facilement réalisable en
série. Nous avons ainsi congu, réalisé et testé deux types de fluxmeétres thermiques : passif et

dynamique.

Nous avons consacré le premier chapitre a une étude bibliographique sur les capteurs
fluxmétriques passifs et dynamiques. Ainsi, nous avons présenté les principales méthodes qui
permettent de mesurer le flux de chaleur, ces méthodes étant de type direct ou indirect
(méthode inverse). Nous avons discuté les points forts et les points faibles des différents

fluxmetres existants.

Il existe ainsi des fluxmetres a gradient normal ou tangentiel qui sont trés largement
commercialisés. Cependant ils sont installés perpendiculairement a la direction principale des
transferts thermiques et leur utilisation induit des biais non négligeables lors de la mesure du
flux de chaleur. Par ailleurs, il est apparu que les capteurs fluxmétriques présentant le moins
de biais sont ceux a thermocouples filaires insérés dans la paroi, le flux étant évalué a I’aide
de méthodes inverses. Dans ce fluxmétre qui a fait I’objet d’un dép6t de brevet au laboratoire
de Thermocinétique, il existe une certaine imprécision sur la localisation précise des
thermocouples en raison de la procédure de soudage. En outre ces fluxmeétres sont complexes
a fabriquer nécessitant un travail technique relativement important et delicat. Dans nos
travaux, on s’est attaché a améliorer ces deux points soit une meilleure localisation des

capteurs de température d’une part et d’autre part une fabrication en série facilitée.

Concernant les capteurs fluxmetriques dynamiques, nous avons vu que les travaux sur
ce type de capteurs remonte aux années 1980 et concerne le domaine de la thermique du
batiment. lls ont été initiés au laboratoire de Thermocinétique par Brunjail et al qui a
développé le principe de la caractérisation des transferts thermiques (h et Tg) avec un
dispositif de microchauffage. Le prototype realise a I’époque est améliorable en changeant les

procédés de fabrication (utilisation de couches minces).

Les objectifs de cette thése découlent des observations réalisées lors de I’étude
bibliographique. Pour palier aux problemes de mesures rencontrés dans I’utilisation des
fluxmeétres cités dans I’étude bibliographique, nous avons cherché a développer une nouvelle

conception basée sur I’utilisation de dép6t en couches minces. Ces recherches ont eté
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motivées par la nécessité de la réduction de la consommation énergétique et aussi par la
volonté de participer et de contribuer au développement d’une nouvelle métrologie passant
par la conception et la mise en ceuvre de nouveaux capteurs fluxmétriques a base de couches
minces, a la fois plus riches en termes d’informations recueillies, plus sensibles, moins

biaisés et facilement réalisables en série.

Dans la premiére partie de ce travail de these, nous avons congu un dispositif de
mesure de résistivité électrique et de coefficient de température de différents échantillons de
dépdts en couches minces de cuivre et d’aluminium réalisés sur des substrats de verre et de
polyimide. Cette étude a contribué a bien comprendre le r6le de la microstructure sur les
propriétés électriques (coefficient de température et résistivité) des films en couches minces
métalliques déposées sous vide. Nous avons choisi d’analyse I’effet des conditions
d’élaboration de depdts en couches minces sur le coefficient de température et la résistivite
électrique des films métalliques déposés par pulverisation cathodique sur différents substrats.
Dans cette partie, nous avons montré que le produit de la résistiviteé électrique avec le
coefficient de température des couches minces p o.a) était maximal pour du cuivre déposé sur
un substrat de polyimide. C’est ce couple (cuivre polyimide) que nous avons choisi pour la

fabrication ultérieure du fluxmetre passif.

La deuxieme partie de ce travail a été consacrée a la conception, a la fabrication, a
I’étalonnage et aux tests de performances d’un capteur fluxmétrique passif a base de dépdt en
couches minces de cuivre sur un substrat de polyimide. Nous avons présenté un modele
électro-thermique et une étude numérique qui met en relation I’effet Joule et le courant
traversant un élément thermorésistif du nouveau capteur. Cette étude numérique a permis de
quantifier I’auto échauffement par effet Joule et de trouver les conditions expérimentales qui
assurent une sensibilité maximale avec un effet Joule négligeable. Nous avons aussi présenté
le dispositif expérimental pour tester ce nouveau capteur fluxmétrique avec une comparaison
de ses performances par rapport a celles d’un fluxmétre a base de thermocouples filaires.
Nous avons alors montré que le nouveau fluxmétre a base de thermorésistances en couches
minces est sensiblement plus précis que le fluxmeétre plus classique a thermocouples filaires.
L’intérét de tels fluxmeétres est une meilleure connaissance de la localisation des differents
capteurs utiles lors du calcul du flux de chaleur par méthode inverse. De plus, de part le
procédé de fabrication, ce type de fluxmétre a I’avantage d’étre facilement réalisable en série.
Par ailleurs, sa sensibilité peut étre ajustée en variant la tension d’alimentation des ponts de

Wheatstone et donc le courant traversant chaque thermo-résistance.
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Dans la derniére partie, nous avons présente le développement d’un nouveau capteur
fluxmétrique dynamique a base de dépdts en couches minces. Nous avons proposé deux
nouveaux prototypes avec une nouvelle métrologie et en utilisant de préférence la technologie
en couches minces pour reduire I’inertie des capteurs et favoriser leur fabrication en série.
Nous avons présenté I’étalonnage des capteurs et une étude numeérique sur [’auto
échauffement des thermorésistances en couches minces. Une analyse thermique par caméra
infrarouge a permis d’étudier I’'uniformité de la température de paroi d’un capteur. Un
dispositif expérimental a été mis au point pour tester les nouveaux fluxmetres dynamiques.
Ces fluxmetres ont été testés en situation d’environnement variable dans une veine d’essai.
Un certain nombre de grandeurs ont été mesurées a partir des réponses des capteurs avec loi
de flux impulsionnelle de chauffage pour différentes vitesses d’écoulement de I’air. Nous
avons présenté les modéles mathématiques choisis pour le calcul de coefficient d’échange hy -
cf travaux de Brunjail-. Les résultats expérimentaux ont été obtenus avec et sans

rayonnement solaire en utilisant deux types de capteurs.
Perspectives et travaux futurs

Suite aux travaux réalisés, on peut envisager un certain nombre de travaux :

- Approfondissement des études expérimentales avec notamment [I’effet des conditions
d’élaboration sur les propriétés des couches minces métalliques. Avec une analyse basée non
seulement sur les caractéristiques electriques (mesure de résistivité), mais aussi sur des
caractéristiques microstructurales (analyse par microscopie électronique a balayage ou a

transmission) et physico-chimiques (analyse par spectroscopie de photoélectrons X).

- Conception et réalisation de la version thermocouple en couches minces métalliques
(cuivre/nickel) sur un substrat souple en polyimide, pour le capteur fluxmétrique passif déja
réalisé en version thermorésistances en couches minces de cuivre (une version thermocouple

en couches minces est actuellement en cours de réalisation).

- Développement d’un modeéle décrivant les transferts thermiques en régime périodique
et réalisation des essais pour estimer le coefficient d’échange h et la température équivalente
au loin Tg, en régime périodique avec les capteurs fluxmétriques dynamiques développés au

cours de cette thése.
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Annexe 1 : Variation de la résistance électrique des dépdts du cuivre et d’aluminium sur du
substrat de verre et de polyimide
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Figure (annexe 1.1): Variation de la résistance électrique des dépbts de cuivre sur de verre en
fonction de la température ; a) P=7 mbar, b) P=3.4 mbar
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Figure (annexe 1.2): Variation de la résistance électrique des dép6ts du cuivre sur de polyimide
en fonction de la température ; a) P=7 mbar, b) P=3.4 mbar
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Figure (annexe 1.3): Variation de la résistance électrique des dépbts d’aluminium sur de verre
en fonction de la température ; a) P=7 mbar, b) P=3.4 mbar
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Figure (annexe 1.4): Variation de la résistance électrique des dép6ts d’aluminium sur de
polyimide en fonction de la température ; a) P=7 mbar, b) P=3.4 mbar
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Annexe 2 : Mesure d’épaisseur et de largeur de thermorésistance a base de couches minces

Le profilométre utilisé pour la mesure des épaisseurs de dépdts de cuivre étamé du
capteur passif est le profilométre Alicona, il utilise une technique de variation de la focale.
Cette technique combine la faible profondeur de champ du systéme optique et le déplacement
vertical de I’optique. Le composant principal de ce systéme est I’optique utilisé. Un faisceau
lumineux émis par une source de lumiére blanche est projeté sur un miroir semi transparent et
est alors dirigé dans un chemin optique et concentré sur la surface d’étude au travers de
I’objectif. Selon la surface, la lumiere est réfléchie suivant dans certaines directions
privilégiées. Dans le cas de matériau diffusif, la réflexion se fera de maniere égale dans toutes
les directions. Les faisceaux réfléchis passant par I’objectif sont guidés dans le chemin
optique et rassemblé avant d’étre capté par le capteur optique.

Etant donné la faible profondeur de champ du systéme optique, seule une faible
portion de la surface est traitée. C’est la raison pour laquelle un systeme de déplacement
vertical est utilisé. Ainsi, chaque région ou chaque intervalle de hauteur est précisément
analysé.

Un algorithme analyse ensuite les données issues du capteur optique pour les
transformer en une topographie 3D couplée a une image de la surface réelle. Les images
obtenues pour le capteur passif a base de dép6ts en couches minces de cuivre déposées sur un
substrat souple de polyimide sont présenté dans la figure 111-6.

Dép6t de cuivre

Substrat en Kapton polyimide

Figure (annexe 2.1) : Image dép6t/substrat obtenue par profilometre Alicona
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L’épaisseur moyenne des dép6ts mesurée est de 8,24 um, a I’aide de profilometre nous
avons également vérifié la longueur de I’élement thermorésistif (résistance centrale) et la
distance entre deux thermorésistances adjacentes. Nous avons mesuré une longueur de TR de

20 mm et une distance de 1,7 mm entre deux TR adjacentes.

La largeur des éléments thermorésistifs dans le capteur, a été vérifiée par microscopie
numérique. Nous avons réalisé des mesures a I’aide d’un microscope numérique (Motic),
nous avons mesuré la largeur a trois endroits différents sur la longueur de I’élément thermo

résistif central, les trois point de mesure (l; ; I, et I3) sont montrés sur la figure I11-7.

Figure (annexe 2.2): largeur d’un dépét de cuivre

Les résultats de mesure de largeur des quatre premiers thermo résistances du capteur

sont donnés dans le tableau suivant

Tableau (annexe 2.1 : Mesure de largeur du thermo résistances

Thermorésistance Iy (um) (um) I3 (um)
TR 27 26 28
TR, 29 32 27
TR3 29 31 29
TRy 27 31 28
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Annexe 3 : Calcul de la capacité thermique C

Pour appliquer les différents modeles, la valeur de C, la capacité calorifique de
I’échantillon ramenée a une unité de surface est nécessaire. La capacité des capteurs ont été
déterminées théoriquement en considerant les caractéristiques géométriques et

thermophysiques des différents éléments qui les composent :

Données :

Longueur échantillon : L(e) = 65,49 mm

Largeur echantillon : I(e) = 19,11 mm

- Epaisseur cuivre : e(Cu) =28 um

- Largeur cuivre : I(Cu) = 4,55 mm

- Epaisseur échantillon : e(e) = 1,63 mm

- Masse volumique cuivre : p(Cu) = 8954 kg/m3

- Masse échantillon : m(e) = 4,0887 g

- Capacite thermique cuivre : Cp (Cu) = 0,39 J/kg.K

- Capacite thermique époxy : Cp (ep) = 0,7 J/kg.K

- Surface cuivrée : S1 =L(e) x I(Cu) et S2 = L(e) x I(e)

- S(Cu) =S1 + S2 = 1549,49 mm2

- Masse du cuivre : m(Cu) = p(Cu) x v(Cu) = p(Cu) x e(Cu) x S(Cu) = 0,4856 g
- Masse epoxy : m(ep) = m(e) - m(Cu) = 3,6031 g

- Volume epoxy : V(ep) = L(e) x I(e) x e(e) —e(cu)) = 1,601 cm3
- Masse volumique epoxy : p(ep) = m(ep)/v(ep) = 2249,15 kg/m3

Capacite thermique de I’échantillon : C = p(ep) x e(ep) x Cp(ep) + p(Cu) x e(Cu) x Cp(Cu)

On obtient :
C =2630J/m2.K
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