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Introduction générale

La mesure de la viscoélasticité de fluides est un enjeu scientifique, technologique, et industriel

qui trouve son application au quotidien.

Du point de vue applicatif, plus d’une dizaine de produits utilisés ou consommés
quotidiennement ont connu pour leur fabrication ou dans une phase de leur développement une
ou plusieurs mesures de viscoélasticité. En effet, (1) des produits alimentaires consommés
quotidiennement comme le yaourt, la confiture, la compote, (2) des produits cosmétiques ou
médicaux comme le gel douche, le dentifrice, la creme solaire ou (3) des produits utilises dans le
batiment comme la peinture, le platre, I’enduit ont une viscoélasticité calibrée dans la phase de
développement du produit, puis pour certains contrélée en phase de production. Un grand nombre
de secteurs industriels, tels que I’industrie automobile, ou pharmaceutique utilise également la
mesure de viscoélasticité. En effet tout procédé nécessitant la connaissance ou la reproductibilité
de la « tenue», du « temps d’écoulement », de la « compacité », du caractere « épais » ou encore
de « I’onctuosité » ou de la «textureen bouche » nécessite en réalité la mesure de la

viscoélasticité du fluide.

Du point de vue scientifique, les propriétés de viscosité et d’élasticité sont en corrélation avec la
structure de la matiere a I’échelle micro voire nanométrique, notamment I’agencement et les
interactions des molécules entre elles. Or, I’étude de cette structure devient complexe pour
certaines mixtures (gels, mousses, certains polymeres). La réponse du matériau a une sollicitation
dépendra entre autre de la fréquence de la sollicitation. Pouvoir mesurer I’évolution de la
viscoélasticité en fonction de la fréquence permet alors aux rhéologues et microrhéologues de

formuler et de vérifier des hypotheses sur la structure de la « matiere molle ».

L’objectif de ces travaux de thése est de proposer une solution fiable de capteur intégré de

viscoélasticité de fluides.

Plus spécifiquement, les enjeux des présents travaux sont liés a la miniaturisation de I’instrument
de mesure de la viscoélasticité et a une modélisation adaptée qui ouvrent la possibilité de sonder

les propriétes de viscoélasticité de petites quantités de fluides, sur des gammes de fréquences peu



explorees (1-100 kHz) et pour des fluides au comportement complexe. La réduction des
dimensions du capteur et de la quantite de fluide utilisé constituent les principaux intéréts
applicatifs de I’étude. L acces a des propriétes a la fois de viscosité et d’elasticité sur une gamme

de fréquence peu explorée représente I’intérét scientifique des travaux menés.

La démarche utilisée s’appuie initialement sur les travaux de la littérature et en particulier sur la
thése de Naser Belmiloud soutenue a I’Université Bordeaux 1 en octobre 2008. Ainsi dans les
travaux présentés dans ce manuscrit des micropoutres en silicium ont été les premiers capteurs
utilisés. L’immersion de ces microstructures en vibration dans le liquide a caractériser a permis
de calculer les propriétes viscoélastiques du liquide en mesurant le spectre de la résonance de la

structure.

Les travaux de Naser Belmiloud ont clairement montré I’intérét de I’approche par des premiers
résultats trés encourageants et ont ouvert les pistes a explorer pour les généraliser et les optimiser.
Cela nous a amené d’une part a concevoir des nouveaux capteurs et d’autre part a remettre en
question la méthode de traitement. Cette derniére a subi une série d’ameliorations afin d’étendre
fortement le domaine de validité et la fiabilité des resultats obtenus. De plus plusieurs solutions
alternatives de capteurs ont été développées afin de pouvoir mesurer la viscoélasticité de tous

types de fluides y compris en milieu opaque.
La démarche utilisée est exposée dans ce manuscrit en quatre chapitres :

1. Le premier chapitre détaille I’état de I’art de la mesure de viscoélasticité tout en donnant
quelques clés théoriques nécessaires a I’appréhension de I’interdisciplinarité de cette thése
d’électronique. Ainsi des notions de rhéologie, de microrhéologie, et de microstructures
électromécaniques accompagnées de quelques aspects de modélisation sont illustrées
d’exemples issus de la littérature.

2. Le second chapitre détaille les améliorations analytiques apportées a la méthode de calcul
des propriétés viscoélastiques de fluides. Pour cette mesure, un nouveau design de
micropoutre a été utilisé. Quelques résultats expérimentaux obtenus avec le nouveau
design et la nouvelle méthode de traitement y sont présentés.

3. Le troisieme chapitre illustre la fabrication rapide et I’utilisation originale de deux

nouveaux types de capteurs alternatifs aux micropoutres en silicium. L’un correspond a



une quasi-micropoutre en forme de « U » decoupée dans différents empilement de
matériaux. L’autre utilise simplement un microfil métallique en forme de « U » brasé sur
un support aux deux extrémités. L’utilisation en tant que capteur intégré de ces deux
dispositifs est démontrée dans ce chapitre.

Le dernier chapitre fait la synthése des dispositifs et des méthodes développés au cours
des chapitres précédents. La comparaison du capteur de type « micropoutre en silicium »
et du «fil en U » y est notamment faite. Une caractérisation de fluide utilisant tous les

capteurs conclut ce dernier chapitre.



Chapitre 1 : Etat de I’art

Chapitre 1

ETAT DE L’ART

Dans ce chapitre, les concepts principaux de rhéologie classique sont présentés. Les méthodes de
microrhéologie généralement utilisées et alternatives a I’utilisation de MEMS (Micro-Electro-
Mechanical-System) sont détaillées. Ensuite dans une seconde partie, la spécificité propre aux
MEMS pour la rhéologie est abordée, illustrée de récentes réalisations de mesures rhéologiques
intégrées permises grace a ces microsystémes. Enfin, la modélisation analytique d’une
micropoutre en milieu liquide est établie. Ces équations constituent la base de la méthode de
mesure des propriétés rhéologiques, générale et sans calibration, proposée il y a quelques années

au laboratoire IMS [BEL-08] et ameéliorée dans cette theése.

1 NOTIONS DE RHEOLOGIE

1.1  VISCOSITE ET CISAILLEMENT

1.1.1 Définition et principe de mesure

La rhéologie est I'étude de la déformation et de I'écoulement de la matiere. Elle se consacre a
I’étude des matériaux viscoélastiques qui comportent a la fois des propriétés relatives aux
liquides et aux solides ; on parle de matiere molle. Ainsi la rhéologie met en ceuvre I’étude de
I’écoulement du verre des vitraux des cathédrales a I’échelle des siécles, tout comme

I’écoulement de la mayonnaise ou encore d’un shampoing sur des échelles de temps différentes.

La viscosité est caractéristique de I’écoulement du matériau. Pour la mesurer, le modele dit « a
deux plaques » est utilisé. 1l permet de définir I’espace dans lequel une contrainte mécanique va
étre appliquée au fluide. Dans ce modele, la matiere molle est prise au piége entre deux surfaces ;
I’'une est fixe, I"autre est mobile et se déplace a vitesse constante. On applique alors un

mouvement de cisaillement sur la matiére afin d’étudier sa capacité a s’écouler (Figure 1).



Chapitre 1 : Etat de I’art

Surface déplacée a la vitesse V Surface déplacée avec une force F

T

v r

Surface fixe Surface fixe

Figure 1 - Cisaillement dans le cas du modéle a deux plaques.

On définit la déformation de cisaillement macroscopique subie par le fluide comme étant le
déplacement horizontal de la surface supérieure, d, divisé par la distance inter-plaques, h. On
définit alors la déformation de cisaillement locale, y, (« shear strain ») par I’équation Eq.1-1. La
déformation de cisaillement est dite constante si en tout point y est égal a la déformation
macroscopique. Cette définition est utilisée trés fréeguemment en rhéologie, notamment lors de

I’utilisation de la géométrie a deux plaques [MEZ-06].

dx .,
y= d—y[sans unité| (Eq.1-1)

L’équation Eq.2-1 définit le taux de cisaillement } (« shear rate »), que I’on appelle également
par abus de langage ‘cisaillement’ ; il s’agit de la dérivée par rapport au temps de la déformation.
En pratique il est souvent défini comme le quotient de la vitesse de la surface supérieure divisée

par I’épaisseur de I’échantillon de fluide (gradient de vitesse).

,_dr _Vrea
T h[s] (Eq.2-1)

Entre les deux surfaces solides, on peut considérer la matiere comme un empilement de couches
susceptibles de glisser les unes par rapport aux autres sous l’action du cisaillement, faisant
apparaitre des contraintes entre chaque couche. On parle de contrainte de cisaillement 7 (« shear

stress » EQ.3-1), quotient de la force F appliquée a la plague supérieure et de I’aire sous la plaque
A (cf. Figure 1).

r=F[pa
A (Eq.3-1)

10



Chapitre 1 : Etat de I’art

Un certain nombre de conditions sont nécessaires a I’utilisation du modele a deux plaques :

- Pas de glissement aux interfaces fluide/solide (le fluide adhére aux deux plaques)
- Ecoulement laminaire (pas de turbulences)
- Taux de cisaillement constant (c’est la supposition de mesure faite lors de I’utilisation de

rhéomeétres)

La notion de cisaillement est en pratique associée a beaucoup de gestes ou de procédés de notre
vie courante (application d’une colle a papier peint, application du dentifrice sur la brosse a dents
ou encore le tartinage de beurre ou de confiture). Dans la Table 1 les ordres de grandeur de

gradients de cisaillement appliques pour différents procédés sont listés.

Procédé Taux de cisaillement
typique [s7]
Sédimentation 10°-10"
Etalement 10%-10"
Egouttage 102-10
Trempage (dip coating) 1-10°
Pompage, remplissage 1-10*
Pinceau, rouleau, enrobage 10 - 10*
Pulvérisation (spray coating) 10° - 10*
Injection 10° - 10’
Presse rotative > 10°

Table 1 - Gradients de cisaillement typiques [WEB-1].

Isaac Newton définit la viscosité de cisaillement, 7, également appelée viscosité dynamique,
comme étant le quotient de la contrainte sur le taux de cisaillement :

n= %[Pa.s] (Eq.4-1)

Une autre unité courante pour la viscosité est le Poise ou le centiPoise (cP) ; 1cP = 10 Pa.s.

On parle de fluide newtonien quand la viscosité est constante quelle que soit la contrainte ou le
taux de cisaillement. On peut alors définir dans ce cas une viscosité cinématique, mesurée par
beaucoup de viscosimétres. La viscosité cinématique, v, est en fait mesurée lorsque la force de
gravité est le seul moteur de I’écoulement. La masse volumique, p [kg.m™], du fluide est alors

une donnée importante. La viscosité cinématique est définie comme suit :

11



Chapitre 1 : Etat de I’art

/A
v p[m S] (Eq.5-1)

Une autre unité courante pour la viscosité cinématique est le Stokes (St) ou le centiStokese (cSt),
1cSt = 10° m?s™. Les viscosités dynamiques et cinématiques sont trés dépendantes de la
température, généralement suivant une loi d’Arrhenius [MEZ-06]. A titre d’illustration,
differentes mesures de viscosité dynamique a différentes températures sont compilées dans la

Table 2 pour différents fluides.

Liquide 0°C 10°C 20°C 30°C 40°C 50°C 60°C 70°C 100°C Unité

Acétone 0,397 0,358 0,324 0,295 0,272 0,251 - - -

Acide sulfurique 56 49 27 20 145 11 8,2 6,2 - centiPoise (cP)
Benzene - 0,757 0647 056 0491 0435 0,389 0,35 -

Dioxyde de carbone 0,099 0,085 0,071 0,053 - - - - -

Ethanol 1,767 1,447 1197 1 083 07 0,594 0,502 -

Huile d'olive - 138 84 52 36 245 17 124 -

Mercure 1,681 1,661 1,552 1,499 145 1,407 1,367 1,327 1,232

Méthanol 0,814 0,668 0,594 0,518 0,456 0,402 0,356 - -

Toluéne 0,771 0,668 0,585 0,519 0,464 0,418 0,379 0,345 0,268

Table 2 - Viscosité de différents fluides a différentes températures [WEB-2].

Divers appareils de mesure permettent de déterminer la viscosité. Il s’agit soit de viscosimetres

cinématiques, soit de rhéometres.

1.1.2 Viscosimeétres

Les viscosimétres cinématiques (ou a gravité) sont nombreux et sont toujours trés utilises

aujourd’hui. Un récapitulatif de différents instruments est présenté Figure 2.

12



Chapitre 1 : Etat de I’art

Figure 2 — a) Consistomeétre de Bostwick [WEB-3], b) Coupe d’écoulement [WEB-4], c) Viscosimétre a
chute de bille [WEB-5], d) Viscosimeétres capillaires [WEB-6], €) Viscosimétre de Laray (a tige tombante)
[WEB-7], f) Viscosimétre rotatif (Brookfield) [WEB-8].

Le consistométre de Bostwick (Figure 2-a) mesure la distance parcourue par le liquide en un
temps limité. Ce dispositif est utile pour des mélanges comportant de gros morceaux (sauces
alimentaires, mélanges solides-liquides, ...). La coupe d’écoulement (Figure 2-b), utilisée dans
I’antiquité pour mesurer le temps, mesure aujourd’hui la viscosité d’huiles ou de peintures en
particulier dans I’industrie automobile. Le viscosimetre a chute de bille (Figure 2-c) utilise le fait
que le temps de chute de la bille est fonction de la viscosité du liquide. Un contrble en
température est souvent disponible sur ces appareils. Les viscosimétres capillaires (Figure 2-d),
de géométries variées, sont basés sur le principe suivant : le temps d’écoulement d’un liquide de
faible viscosité dans un capillaire est fonction de sa viscosité. Le viscosimetre a tige tombante (de
Laray, Figure 2-e) est utilisé pour des fluides ayant des viscosités trés importantes ; dans son
fonctionnement un axe central descend sous I’influence d’un poids forcant alors le liquide a

s’écouler.

Le viscosimétre rotatif de type Brookfield (Figure 2-f), toujours trés utiliseé en industrie, ne
mesure ni une viscosité cinématique ni une viscosité dynamique mais une viscosité relative ; en
effet le taux de cisaillement appliqué au fluide n’est pas connu, le fluide n’étant pas confiné dans

une géométrie connue.

13



Chapitre 1 : Etat de I’art

Il est fréquent que la viscosité soit étudiée de maniere relative, notamment dans I’industrie, ou
parfois seule la reproductibilité compte. C’est pour cela que I’on retrouve toujours aujourd’hui
des consistometres chez des fabricants de confiture ou des coupes d’écoulement dans I’industrie
automobile. Pourtant pour obtenir une mesure reproductible, indépendante d’un facteur humain
comme I’altitude de la coupe d’écoulement, le gradient (de cisaillement, de contrainte ou de

déformation) appliqué au fluide doit &tre connu. Pour cela, on utilise un rhéomeétre.

1.1.3 Rhéométre

Le rhéometre est un appareil rotatif reproduisant au mieux la géomeétrie des deux plaques définie
dans la partie précédente. L’appareil est constitué d’un moteur piloté en couple ou en vitesse,
I’angle de déviation de I’axe du moteur par rapport & la commande étant généralement mesuré
optiquement. Au bout de I’axe du moteur différentes tétes, correspondant a differentes

géomeétries, peuvent étre montées sur I’appareil (Figure 3).

o
Mit)
aw Ha)
03
I | =
0 R 05<0=4
a) b) c)

Figure 3 — Géométries de rhéomeétres : a) Couette, b) plan-plan, c) cdne-plan. [WEB-9]

La géométrie cylindrique (Couette ou Searle selon la partie rotative) est adaptée aux faibles
viscosités ou dans certains cas aux mélanges comportant de gros grains (Figure 3-a). Elle n’est
pas recommandée pour les pates tres visqueuses a cause de la formation possible de bulles d’air.
La géométrie plan-plan (Figure 3-b) convient pour la caractérisation de pates ou de gels. Elle
permet un entrefer élevé nécessaire pour les matériaux comportant par exemple de grosses
particules. La géométrie cone-plan (Figure 3-c) est la seule géomeétrie respectant le critére du taux
de cisaillement constant. Elle permet la caractérisation de matériaux homogenes comportant des

particules de taille inférieure a 5 pum.
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Chapitre 1 : Etat de I’art

De nos jours les rhéometres sont des machines onéreuses et complexes, a la pointe de la
technologie. Par exemple la mesure optique de la rotation de I’axe du moteur s’effectue avec une
résolution de I’ordre de la dizaine de nanoradians. Autre exemple : sur certains appareils, lors
d’une rampe en température appliquée par le systeme durant laquelle les matériaux sont soumis a
la dilatation thermique, un capteur électromagnétique mesure en permanence |’espace entre les
deux surfaces solides et le réajuste au cours de la mesure [TRU-GAP]. Le rhéométre mesure
également des données du moteur telles que le couple [N.m], la vitesse [rad.s™], ou I’angle de
déviation [rad] et les convertit au moyen d’une calibration en valeurs physiques ou rhéologiques

(Table 3). Les rhéometres actuels ont une résolution de mesure du couple de I’ordre de quelques

nNm.
Données moteur Donnees physiques
Couple [Nm] Contrainte [Pa] 7T
Vitesse [rad.s™] Cal-ibration Cisaillement [s] 7
Angle de déviation [rad] Déformation [-] )

Table 3 - Table de correspondance du rhéométre.

Les rhéométres peuvent étre pilotés en couple ou en contrainte ; on peut également les faire
osciller autour d’une position initiale. D’un point de vue physique on peut donc appliquer
differentes contraintes, différents cisaillements ou encore différentes deformations. Ce sont les
trois types de mesures possibles lorsque I’on étudie I’écoulement d’un fluide ou d’un matériau
viscoélastique. On peut aussi fonctionner a amplitude fixe (de contrainte, de vitesse ou de
déformation) et osciller a une fréquence donnée autour d’une position d’équilibre. Ce type de
mesure est utilisé pour étudier la structure du matériau en faisant une analyse oscillatoire

(paragraphe 1.2).

Ces appareils connaissent néanmoins un certain nombre de limitations. Par exemple I’adhésion
entre les surfaces solides et le matériau étudié n’est pas toujours parfaite notamment a haut taux
de cisaillement ou a haute fréquence d’oscillation. C’est le phénoméne de glissement. Il limite
alors la gamme de taux de cisaillement ou de fréquence. La matiére viscoélastique elle-méme

peut également étre un facteur limitant. En effet le mouvement de rotation qu’elle subit peut lui
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permettre de s’échapper de la géométrie sous I’effet de la force centrifuge. L’inertie accumulée

fausse alors la mesure.

Pour pallier le probléme du glissement on peut utiliser une géométrie dite sablée : cela revient a
augmenter la rugosité et donc I’adhérence des plateaux du rhéometre pour éviter le glissement
[HOF-98]. Cependant, I’augmentation de la rugosité rend non linéaire le profil du taux de
cisaillement [MEE-04], limitant la précision de la mesure. Il faut au minimum recalculer les
constantes de calibration du rhéométre afin d’obtenir un résultat approché (car le taux de
cisaillement reste supposé constant pour le rhéometre). Le probleme d’inertie peut étre en partie
compensé en utilisant une géométrie cylindrique. Néanmoins I’élasticité peut permettre au

matériau de s’échapper par le haut, et I’inertie sera dans ce cas le facteur limitant.

A cause de ces limitations, glissement et inertie, les rhéometres n’étudient les propriétés
viscoélastiques que sur des gammes limitées de gradients de cisaillement et de fréquences
d’oscillation (bien que s’étalant sur plusieurs décades, elles sont bornées par une fréquence
maximale assez faible). De maniére standard un rhéométre a une fréquence angulaire maximum
de 628 rad.s™ correspondant & 100 Hz [PAA-13]. Certains rhéométres spécifiques mesurent

néanmoins jusqu’a 2 kHz pour étudier a certaines échelles certains types de fluides [KIR-02].

1.1.4 Mesures a I’équilibre : étude de I’écoulement

L’objectif de la rhéologie est non seulement d’etudier les propriétés viscoélastiques de fluides
mais aussi de modéliser et de classer certaines familles de matériaux entre elles. La maniere dont
s’écoule le matériau permet de tracer différentes courbes caractéristiques du matériau. Ainsi le
rhéomeétre réalise des rampes discrétes de contraintes et mesure la vitesse de cisaillement ou bien
applique des vitesses de cisaillement et mesure la contrainte de cisaillement résultante. Dans les
deux cas la mesure permet de mesurer la viscosité a différents gradients de cisaillement ou a

différentes contraintes.

Différentes mesures permettent d’identifier le comportement du matériau [COU-01]. Elles sont

présentées sur la Figure 4.
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Figure 4 — Courbes d’écoulement théoriques (échelle linéaire) — comportements rhéologiques de référence
[COu-01].

Les courbes a) et b) de la Figure 4 representent la contrainte en fonction de la vitesse de
cisaillement. La courbe ¢) montre la viscosité en fonction de la vitesse de cisaillement calculée a

partir de la courbe a).

Par définition, un fluide newtonien a une viscosité dynamique indépendante de la vitesse de
cisaillement (courbe « Newtonien (visqueux parfait)» sur la Figure 4-c) [COU-01]. Dans ce cas,
le viscosimetre seul suffit, donnant directement une valeur de viscosité valable quelles que soient

les conditions de cisaillement.

Au contraire, la viscosité d’un fluide non-newtonien varie avec la vitesse de cisaillement car la
contrainte de cisaillement n’est pas linéaire avec la vitesse de cisaillement (courbes
« Rheofluidifiant » et « Rhéoépaississant » sur la Figure 4-c). La Figure 4 donne donc trois
comportements différents. Le comportement rhéofluidifiant est le plus commun, il correspond a
une diminution de la viscosité lors de I’application d’un taux de cisaillement croissant. On le

retrouve par exemple en melangeant son yaourt. Celui-ci d’aspect compact au départ va se
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liquéfier lorsqu’on le mélange avec une cuillére. Le comportement rhéoépaissisant correspond a
un fluide comportant des espéces compactées au repos. Lors de I’application d’un cisaillement, le
fluide « se dilate » et devient plus visqueux, soit & cause de frottements a I’échelle moléculaire,
soit a cause de I’espace entre les particules du fluide qui augmente [COU-01]. C’est par exemple
le cas du sable mouillé (qui s’épaissit sous la contrainte [SCH-75]). Enfin le comportement a
seuil de contrainte (ou plastique) est celui d’un matériau qui ne s’écoule qu’a partir d’une

contrainte de cisaillement critique (to). C’est par exemple le cas du beurre.

Certains fluides sont newtoniens seulement sur une gamme de vitesse de cisaillement. Le fluide

connait donc plusieurs régimes. Un exemple de ce type de comportement est présenté Figure 5.

A Régions newtoniennes Iy

n

v
v

Y Y
Figure 5 — Fluide rhéofluidifiant avec plateau de viscosité (i.e. polymere en solution).
Certains fluides rhéofluidifiants, comme les polymeéres en solution [MEZ-06], présentent a la fois
un seuil de cisaillement (to), un premier plateau de viscosité constante (noté 7o sur la Figure 5),
puis une région non linéaire suivie d’un deuxiéme plateau de viscosité constante (7= ). La valeur
de viscosité 7o des polymeres en solution augmente avec la concentration et la masse molaire de
la chaine de polymere. La viscosité 7, correspond a I’état du fluide au repos. A partir d’une
vitesse de cisaillement suffisante, il n’y a plus proportionnalité entre vitesse de cisaillement
appliquée et la contrainte mesurée. Dans ce cas il peut y avoir une nouvelle orientation des
macromolécules (un désentrelacement des chaines). C’est ce phénomene qui produit la premiére
diminution de la viscosité. Le second plateau de viscosité correspond a une nouvelle
conformation spatiale des macromolécules stable avec le cisaillement, donnant alors une autre

viscosité apparente (77« ).
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Lorsque I’on stoppe le cisaillement, le fluide tend a reprendre son état initial ; on parle de reprise
de structure [MEZ-06]. Ce temps de relaxation est un parametre rhéologique important
notamment dans beaucoup de procedé industriel. Les peintures ou les platres ont par exemple un
temps de reprise de structure calibré afin de permettre d’obtenir un rendu uniforme en un court
instant apres application. D’autres mesures d’écoulement peuvent étre faites pour caractériser la
reprise de structure de fluides viscoélastiques, telle que I’étude en fluage ou en température. Elles

ne seront pas détaillées ici [MEZ-06].

Afin d’étudier plus en détail la structure des fluides viscoélastiques, il est nécessaire de faire des

mesures oscillatoires ; on parle alors de mesures dynamiques ou de rhéologie oscillatoire.

1.2  RHEOLOGIE OSCILLATOIRE

Lorsque I’on applique un cisaillement & un fluide, on peut modifier la conformation spatiale des
molécules composant le fluide. Ce changement d’agencement, ou de I’espace occupé par celles-ci
peut ne pas étre instantané. Ainsi pour certains fluides, lorsque I’on applique un cisaillement puis
qu’on le stoppe net, le fluide peut continuer a reagir : il a emmagasine de I’énergie mécanique
qu’il constitue a restituer durant un certain temps ; il s’agit d’un comportement élastique. Il va
donc exister un déphasage entre la contrainte et la réponse a cette contrainte. L’analyse

oscillatoire est I’outil principalement utilisé pour mesurer ce déphasage [COU-01].

L analyse oscillatoire consiste a appliquer un mouvement rotatif sinusoidal de tres faible

amplitude. La pulsation du systéme renseigne sur le taux de cisaillement 7 appliquée au fluide ;
la mesure du déphasage entre la contrainte 7 et la déformation de cisaillement » qui va

permettre la caractérisation du fluide sur toute une gamme de pulsations (ou de fréquences).

Ce déphasage entre contrainte et déformation est noté .
On définit également le module de cisaillement G* en utilisant la loi de Hooke généralisée

[MEZ-06] ou en utilisant la viscosité complexe 77* :

G’ =§= jon*[Pa] (Eq.6-1)
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Les deux grandeurs principales alors étudiées en analyse oscillatoire correspondent
respectivement a la partie réelle, G* (le module de conservation) et la partie imaginaire, G" (le
module de perte) du module de cisaillement G* :

G'=G coss (Eq.7-1)
G"=G"sins (Eq.8-1)
Les modules de stockage et de perte (G” et G"), sont aussi respectivement appelés module
élastique et module visqueux. Si G’ > G" le matériau étudié est appelé «gel » ou solide

viscoélastique ; a I’inverse si G" > G’, on parle de liquide viscoélastique.

Avant de pouvoir tenter une analyse oscillatoire sur un fluide il faut d’abord s’assurer que I’on
travaille bien dans le régime linéaire de viscoélasticité [COU-01], noté DLV, c'est-a-dire qu’il y a
bien conservation de la proportionnalité entre la contrainte et la vitesse de cisaillement et que le
matériau étudié n’est pas déstructuré. Le DLV, peut donc étre soit défini en fonction de la
contrainte soit en fonction du cisaillement. Cela correspond a travailler dans la zone ou G” ou G"
et & ont des comportements invariants par exemple en fonction de I’amplitude de déformation
appliquée. Il faut donc imposer de petits déplacements inférieurs a y., comme illustré sur la

Figure 6.

e e e e e

.
“,
*

7 log ;/>

Figure 6 - Détermination des régimes linéaires et non-linéaires de viscoélasticité.

La Figure 7 schématise I’application oscillatoire d’une rampe en contrainte de cisaillement a une

faible fréquence (typiquement 0,5Hz), pour deux types de comportements typiques.
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Figure 7 — Tests en amplitude de contrainte a une fréquence donnée (typiquement 0,5Hz).

Dans le premier cas (a), il s’agit d’un matériau a seuil de contrainte. En observant I’évolution de
G’ et de G" on peut déterminer la contrainte seuil (z;) correspondant également a la fin du régime
ou domaine linéaire de viscoélasticité (DLV), puis un deuxiéme seuil, appelé point d’écoulement
(%), contrainte de cisaillement & partir de laquelle le fluide s’écoule réellement. Le deuxiéme
graphique (b) comporte un G" toujours supérieur a G’. 1l s’agit donc d’un liquide viscoélastique
et la contrainte (z1) correspond dans ce cas uniquement a la limite du domaine linéaire de
viscoélasticite (DLV, pouvant étre soit défini en fonction de la contrainte soit du cisaillement).
Une fois que I’on s’est assuré que les cisaillements ou les contraintes appliquees allaient
permettre de travailler dans le régime linéaire, une analyse oscillatoire sur le matériau peut étre
faite. L’étude sera faite cette fois-ci a contrainte de cisaillement, ou taux de cisaillement constant
et a fréquence d’oscillation variable.
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Figure 8 — Partie réelle G’ et imaginaire G dans le cas a) du comportement général des polymeres en
solution. b) d’une mesure au rhéometre pour une solution de polyéthyléne glycol (PEG) [ANN-93].

21



Chapitre 1 : Etat de I’art

En fonction de la fréquence ou de la pulsation du mouvement de rotation appliquée, les propriétés
viscoélastiques du matériau étudié sont changeantes (Figure 8).

Les points de croisements entre G’ et G™ traduisent des temps de relaxation du matériau etudié.
Ainsi le temps de relaxation de la solution de polyéthyléne glycol (PEG) dont la caractérisation
est reportée sur la Figure 8-b, correspond a I’inverse de la fréquence du point de croisement soit
environ 1 seconde dans ce cas [ANN-93]. Cette donnée, mesurée précisément, est caractéristique
de la structure du matériau car ce temps de relaxation est fonction de la masse molaire de la
chaine de la macromolécule. Cette mesure peut étre directement utilisée pour vérifier la masse
molaire de polymeéres linéaires synthétises au préalable.

L analyse oscillatoire donne également une information sur I’état viscoélastique du matériau en
fonction de la sollicitation en fréequence. Soit le comportement visqueux domine (G" > G’, c’est
le cas a basse fréquence avant le premier croisement G’-G" sur la Figure 8), soit le fluide est plus
élastique que visqueux (aprés le premier croisement G’-G"). On peut ainsi identifier des
transitions qui peuvent correspondre par exemple a des changements de conformation
moléculaire.

G’ et G" ne sont pas les seuls parameétres observables sur la gamme de pulsation imposée au
systeme. On peut également observer le module de la viscosité complexe |*|.

L’étude oscillatoire de faible amplitude permet d’étudier d’une part la masse molaire, fonction de
la longueur des chaines, et d’autre part le caractére élastique ou visqueux dominant. On parle de
structure du fluide. Un comportement élastique dominant peut dans certains cas correspondre a
une structure de macromolécules compactées alors qu’une prédominance visqueuse peut
correspondre a une structure désentrelacée ou les interactions entre les chaines ne sont pas ou
plus dominantes face a I’écoulement [MEZ-06].

Afin d’étudier certains états transitoires de la matiere molle, I’analyse oscillatoire peut étre faite
en variant brutalement I’amplitude d’oscillation puis en revenant un court instant apres a
I’amplitude d’oscillation initiale. Cela permet d’étudier la reprise de structure en oscillation.
L’étude peut également étre faite en ne se limitant pas au domaine linéaire de viscoélasticité.

Cependant, ces méthodes dites de rhéologie non-linéaire ne seront pas détaillées ici [MEZ-06].

Toutes les notions de rhéologie classique présentées ne correspondent pas a une étude exhaustive
de tout ce qui peut étre étudié et mesuré avec des outils rhéologiques. Le propos a été orienté vers

quelques notions principales nécessaires a appréhender le fonctionnement d’un rhéomeétre et
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d’avoir une certaine compréhension de la rhéologie classique. Les mesures faites avec un
rhéomeétre serviront de références et seront comparées ou combinées a celles obtenues avec les

microrhéometres fabriqués dans le cadre de cette thése.

1.3  MICRORHEOLOGIE

La microrhéologie est I'étude a I’échelle micrométrique de la matiére molle. L’aspect « micro »
implique de sonder la matiére a des échelles plus petites et de mesurer des temps caractéristiques
plus courts et donc des fréquences plus élevées. Il s'agit par exemple d'utiliser des particules
sondes dispersées dans la matiere pour mesurer la relation entre contrainte et déformation dans
les matériaux. Par analogie a la rhéométrie classique, les particules sondes appliquent une
contrainte au sein méme du matériau. La deformation qui en resulte est déduite en mesurant en
continu la position de la sonde. Les propriétés rhéologiques du milieu peuvent ensuite étre
déduites [MAC-99].

La premiére expérience de microrheologie date de 1922, lorsque Freundlich et Seifriz utilisérent
des particules magnétiques pour caracteriser I'élasticité des gels de gélatine [FRE-22]. Au cours
des deux dernieres décennies, la microrhéologie a connu un réel développement [MAC-99, BRE-
03]. Aujourd’hui, il faut distinguer deux familles dans ce domaine : la microrhéologie passive et

la microrhéologie active.

La microrhéologie passive consiste a quantifier le déplacement quadratique moyen de
microparticules ajoutées ou directement présentes dans le fluide cible. Les mouvements de ces
particules sont supposés du type Brownien. La Figure 9 résume la méthode d’obtention des
propriétés viscoélastiques communément utilisée dans ce cas. La relation de Stokes-Einstein
permet de lier le déplacement quadratique moyen d’une sonde aux propriétés viscoélastiques du
fluide environnant [SCH-97, MAS-00] (Figure 9).
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Figure 9 — Méthode du déplacement quadratique moyen pour I'estimation des propriétés viscoélastiques
(modules élastiques et visqueux) d'un fluide. a) relation de Stokes-Einstein, b) sondes de diamétre R noyées
dans un réseau colloidal de taille caractéristique &. ¢) déplacement quadratique moyen de la sonde en fonction
du temps. d) module de cisaillement en fonction de la fréquence.

Différentes techniques permettent d’effectuer la mesure du déplacement quadratique moyen,
telles que le suivi de particule par analyse d’image (Video Particule Tracking, VTP), le suivi de
particule utilisant un laser de faible intensité (Laser Particule Tracking, LTP) ou encore des
méthodes utilisant la diffusion de la lumiére a travers I’échantillon (Diffusion Wave
Spectroscopy, DWS). Ces techniques ont été largement utilisées pour étudier les propriétés
mécaniques de différents fluides complexes dont des émulsions [HEB-00], des polymeres
synthétiques [TAS-10] et de nombreux biopolymeéres [STR-01] ou encore des solutions, des gels
et des solutions de tensioactifs comportant des micelles géantes [CAR-02]. Les résultats
comparés d’une mesure a I’aide d’un rhéomeétre et d’une mesure microrhéologique d’une solution
de micelles géantes sont présentés sur la Figure 10. Ce type de mixture suit le comportement

théorique des polymeres en solution.
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Figure 10 - Rhéologie classique (0) et microrhéologie optique (-) de solutions de micelles géantesa T =
28°C. Les résultats sont basés sur les données microrhéologiques traitées a partir du déplacement quadratique
moyen moyenné pour deux tailles de sondes différentes [CAR-02].

La microrhéologie active utilise des micro-objets actionnés par une force extérieure contrdlée. A
I’instar du rhéometre, I’application d’une force connue et la mesure précise du déplacement de
particule(s) permet le calcul des propriétés rhéologiques du fluide cible. L utilisation de pinces
optiques ou magnétiques s’inspire des techniques voisines de la microrhéologie passive en
fonctionnant cette fois dans une autre gamme d’énergie ou de force appliquée a la sonde [CIC-
07].

La pince magnétique est la plus ancienne technique de microrhéologie. L’actionnement de
particules magnétiques incorporées est effectué au moyen d’un aimant puissant ; dans le méme
temps le déplacement quadratique moyen est enregistré au microscope [ZIE-94]. Cette technique
a été utilisée pour étudier les dynamiques locales dans les systemes biologiques qui ne sont pas

facilement mesurables avec des rhéometres classiques [SCH-96].

La pince optique est aujourd’hui I’outil le plus fréquent en microrhéologie. La technique utilise
des faisceaux laser hautement focalisés pour forcer les particules a se déplacer afin d’appliquer
une contrainte locale sur la matiére environnante. Les propriétés rhéologiques in-situ peuvent
ensuite étre déduites [ASH-92]. La réponse d’une particule sonde est obtenue en mesurant
I’oscillation du piege optique [VAL-96]. Les pinces optiques ont été utilisees pour étudier la
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rheéologie linéaire et non linéaire de suspensions colloidales faiblement et moyennement
concentrées [MEY-06], de matériaux biologiques [BRA-07] ou encore de solutions de
biopolyméres [PES-09].

D'autres techniques, n’utilisant plus des particules mais des microsystémes permettent d’atteindre
les propriétés microrhéologiques de certaines mixtures : les microrhéométres en silicium [GOR-
10], les microrhéomeétres capillaires mesurant la compression d’un flux [CHE-11] et enfin les
micropoutres utilisées initialement uniquement avec un microscope a force atomique (AFM)
[YAN-09]. Des mesures a I’aide d’un levier AFM au bout duquel est collée une microsphere ont
permis de caractériser des fluides complexes en fort confinement [DAR-12]. Dans ce cas,
I’auteur a pu identifier en plus des caractéristiques viscoélastiques, des phénoménes rhéologiques
a I’interface solide-liquide démontrant ainsi les spécificités d’un fluide complexe fortement

confiné.

Toutes les techniques de microrhéologie présentées sont comparées en termes de plage de
fréquence et de gamme de module de cisaillement sur la Figure 11. La technique de
microrhéologie utilisant des particules magnétiques couvre a la fois une large plage de fréquence
et une large gamme de module de cisaillement. La technique de diffusion d’onde par
spectroscopie (DWS) atteint les frequences les plus elevees. Enfin les mesures AFM s’affichent
comme un bon compromis permettant d’atteindre des fréquences de I’ordre du kilohertz dans une
gamme de module de cisaillement allant de 10™ & 10* Pa [WAI-05].
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Figure 11 - Gammes typiques de fréquence (a) et de module de cisaillement (b) ; obtenues avec les
différentes techniques de microrhéologie lors de la mesure de la viscoélasticité linéaire de fluides complexes
[WAI-05].

Les micropoutres utilisées hors du systeme AFM pour des mesures de microrhéologie ne sont pas
présentes dans la Figure 11. Elles sont néanmoins assimilable a un levier AFM tant au niveau des
propriétés intrinséques (celles du silicium), que des possibilités d’analyses en microrhéologie
démontrées par la suite dans ce manuscrit. L’étude des MEMS utilisés en rhéologie, actionnés et

détectés de différentes maniéres, et pour diverses applications, constitue la suite de ce chapitre.
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2 MEMS EN RHEOLOGIE

2.1 PRINCIPE DE FONCTIONNEMENT SIMPLIFIE

L efficacité de I’actionnement, c'est-a-dire de la mise en mouvement d’un systéme mécanique
dépend du milieu dans lequel il est actionné. L’étude de la réponse d’un systéme mécanique
soumis & un actionnement permanent dans un milieu donne revient a le considérer comme un
résonateur mécanique. Ainsi une micropoutre, comme de nombreux MEMS, actionnée dans un
fluide, peut de maniére simplifiée é&tre modélisée par un systeme masse (m), ressort (de raideur k)

et amortisseur (de coefficient d’amortissement c) comme montré sur la Figure 12 [BEL-08].

k
m —>
N
1]
c —
a) b) x(1)

Figure 12 — a) micropoutre actionnée et immergée dans un fluide ; b) systeme masse, ressort, amortisseur.

Dans ce cas, la masse m dépend de la masse de la poutre et en partie de la masse de la couche de
liquide déplacée par la poutre, la raideur k correspond a la raideur équivalente de la poutre et le
coefficient d’amortissement c correspond essentiellement a la résistance opposée par le fluide a la

vitesse de déplacement de la poutre.

La frequence propre d’un tel systeme est simplement donnee par :

f _i h 9
o= 5 \m (Eq.9-1)

Le taux d’amortissement d’un systeme masse-ressort-amortisseur est :
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. C
2:km (Eq.10-1)

Le comportement dynamique d’un tel systeme est donné par une fonction de transfert du second

ordre, que I’on peut normalisers :
1

2
1—(:] +2j§:
0 0 (Eq.11-1)

Les propriétés du fluide dans lequel est immergée la micropoutre vont influencer le

H(f)=

comportement dynamique de celle-ci. En effet, le facteur d’amortissement comme la fréquence
propre dépendent en réalité tous les deux de la viscosité et de la masse volumique du fluide
environnant. Ainsi, de maniere simplifiée, plus le fluide sera visqueux plus il opposera une
résistance au déplacement de la poutre, plus I’amortisseur mécanique équivalent sera grand,
augmentant ainsi le facteur d’amortissement du systeme immergé. De la méme maniere, plus le
liquide aura une masse volumique élevée, plus la masse équivalente m sera importante. Ces
premiéres approches sont simulées dans la Figure 13.

0 Y 0 reec
f P
-0.5¢ 0 v -0.5
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1t bl -1t
1
— 1 H
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b 1
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1
1 1
1 1
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Figure 13 — Spectres de la phase d’un systéme masse, ressort, amortisseur - Simulations a) de I’influence
de la masse ajoutée par un fluide, b) de I’influence de coefficients d’amortissement croissants, représentant en
premiére approche a) des masses volumiques croissantes et b) des viscosités croissantes.
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Ces simulations nous confirment en premiere approche que la fréquence propre d’une
micropoutre immergee sera majoritairement fonction de la masse ajoutée a la poutre donc de la
masse volumique du fluide (cf. Figure 13-a), alors que le taux d’amortissement variera avec le
coefficient d’amortissement soit préférentiellement avec la viscosité du fluide (cf. Figure 13-b).
En réalité, la fréquence propre et le facteur de qualité sont liées I’'un et I’autre a la fois a la masse

volumique et a la viscosité du fluide ; cela est démontré par la suite.

Il existe différentes methodes pour mesurer la fréquence propre et le taux d’amortissement
(appelé « amortissement » par abus de langage) du systeme : les méthodes d’analyse temporelles

et les méthodes d’analyse fréquentielles.

Les méthodes d’analyse temporelle étudient la réponse du systeme mécanique a une excitation de
type Dirac ou Heaviside afin d’observer par la suite le régime transitoire. Ce régime connait une
durée d’oscillation fonction de I’amortissement et une pseudo-période d’oscillation fonction de la
fréquence propre. Dans les travaux d’ou est issue la Figure 14, les auteurs définissent une
constante de temps fonction du taux d’amortissement et de la fréquence propre d’un systéme
micropoutre partiellement immergé dans un fluide. Cette constante de temps varie avec la
viscosité du fluide étudié [HOS-13]. Une calibration de ce facteur pourrait permettre la mesure

simplifiée de cette viscosité.

30



Chapitre 1 : Etat de I’art

2.0E+04 -
186404 { T 2&
f 0
1.6E+04 - 0
9 1.46404 -
2 "
.—
. 1.2E404 -
E +* Water
[}
‘; 1.0E+04 A x @ " swmurol
=
S A 75% glycerol
8.0E+03 -
£ x x AK150 oil
= 6.0003 1 x SIL300 oil
4.0E+03 4 * ® Alcatel 210
+AK350
s O 100% glycerol
0.0E+00 ; . . '
0 200 400 600

Viscosity (m-Pa.sec)

Figure 14 — Constante de temps définie par une analyse temporelle en fonction de fy et & pour différents
fluides de différentes viscosités mesurées avec une micropoutre partiellement immergée [HOS-13].

Les méthodes d’analyse fréquentielle d’un résonateur mécanique mesurent en genéral la
fréquence de résonance f; et le facteur de qualité Q a la place de la fréquence propre f, et de
I’amortissement &. En effet f, et Q peuvent étre obtenus directement a partir du module du spectre

de vibration d’un systéme mécanique.

La fréquence de résonance est généralement mesurée dans un régime d’excitation permanent ;
c’est la fréquence a laquelle I’amplitude du systeme est la plus grande pour une amplitude
d’excitation donnée. Pour un systéeme faiblement amorti (£ <<1) on considere en général que f, =
fo, mais de maniére générale, du fait de I'amortissement, la fréquence propre est en fait différente

de la fréquence de résonance :
f, = foy1-2£° (Eq.12-1)

Le facteur de qualité Q a différentes définitions. Sa définition physique correspond & un taux

d'énergie stockee par rapport a I'énergie perdue dans le résonateur durant un cycle :
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Energie Stockée —onf Energie Stockée
Energie Dissipée par Cycle " Puissance de Perte

La définition du facteur de qualité la plus courante, car la plus simple a mesurer, est celle définie

Q=2r (Eq.13-1)

a partir de la largeur de la bande passante a -3 dB ,Af_3dB (déflexion égale a la déflexion
maximale divisée par ~/2 ). Celle-ci est donnée par Eq. 14-1 et elle est équivalente a la définition
précédente dans le cas de systemes faiblement amortis (Q >> 1).

f

Q=—+
A‘I:—3dB

Connaissant Q et f,, qui sont mesurables par exemple avec le spectre de I’'amplitude de la

(Eq.14-1)

déflexion, on peut en déduire fo et & :

fo=——"— (Eq.15-1)

1
¢= 20 (Eq.16-1)
Etant données ces relations, le facteur de qualité et la fréquence de résonance varient donc eux
aussi en fonction des propriétés du fluide dans lequel est plongé le microsystéme résonant. Dans
la littérature de nombreuses études [CHO-00, VAN-08, YAU-11] mesurent la viscosité a
fréquence fixe en utilisant ce principe. L’extrapolation du facteur de qualité en fonction de la
viscosité peut alors avoir différentes expressions. Elle suit notamment une loi de puissance de la

forme :

(e )
Q—[ C, ] (Eq.17-1)

Les constantes C; et C, dépendant de la géométrie de la poutre [ETC-08]. Cette dépendance du

facteur de qualité est illustrée sur la Figure 15-a.
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Figure 15 — a) Evolution du facteur de qualité en fonction de différentes viscosités, pour différentes
longueurs de poutres, b) Exemple de différents spectres d’amplitude d’une poutre dans des fluides de viscosité
différentes [ETC-08]

La Figure 15-b, nous montre expérimentalement que la fréquence de résonance est elle aussi
affectée par un changement de viscosité, puisqu’elle est fonction de £et de f, (cf. Eq.12-1). Plus
géneralement, on constate que tout le spectre mécanique est affecté par le milieu dans lequel le
systéme est plongé. Ce constat est a I’origine de notre volonté de deduire de maniére approchee la
viscosité de fluides newtoniens sur une gamme de fréquence (comme on le verra dans la partie

3.1 du présent chapitre).

Auparavant, nous allons voir les différentes methodes permettant d’une part d’actionner le
microsystéme, mais aussi de mesurer sa déflexion dans un fluide (transparent, opaque, liquide

viscoélastique, gel viscoelastique, ...).

2.2 METHODES D’ACTIONNEMENT ET DE DETECTION DU MOUVEMENT DE
MEMS

2.2.1 Actionnement électromagnétique

Un actionnement mécanique possible de MEMS est I’actionnement électromagnétique. Il a eté
trés utilisé dans cette these pour la mesure de la viscoélasticité de fluide in-situ. 1l s’agit d’utiliser

la force de Laplace.
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La force élémentaire de Laplace s’écrit dF = 1dl AB dans laquelle I est le courant circulant dans
un segment de fil dl et B est I’induction magnétique, souvent appelé champ magnétique par abus
de langage (dans la suite de ce manuscrit nous ferons cet abus de langage et le champ magnétique
désignera ‘B’ et non ‘H’). Concrétement, pour une micropoutre avec une piste métallique dans
lequel circule un courant alternatif sur sa face supérieure plongée dans un champ magnétique
permanent comme cela est représenté sur la Figure 16, la force de Laplace totale résultante
s’applique au bout de la poutre et la fait osciller hors-plan, c’est-a-dire dans la direction de son

épaisseur.

Courant I

Force de
Laplace

Champ B

Figure 16 - Actionnement électromagnétique hors-plan d’un levier par la force de Laplace.

Un exemple d’utilisation de cet actionnement concerne des micropoutres résonantes destinées a
la détection en milieux gazeux ou liquides [VAN-08]. Dans les travaux dont est issue la Figure 17
les auteurs ont caractérisé la vibration d’une micropoutre en silicium actionnée
électromagnétiquement (grace a I’utilisation de jauges de contrainte piézorésistives detaillées a la
suite des méthodes d’actionnement). Les déplacements hors-plan obtenus ont une amplitude
maximale de I’ordre de la dizaine de picomeétres (pour cette structure) et le facteur de qualité du
résonateur micropoutre est de 900 dans I’air et de 17 dans le glycérol.

L actionnement par la force de Laplace est donc adapté a I’utilisation de micropoutres en mode

résonant notamment en milieu liquide, pour peu que la piste conductrice soit correctement isolée.
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Figure 17 — Spectre mécanique d’un microlevier (200x140x8,2um?) actionné par force de Laplace,
résonant dans I’air puis dans le glycérol. [VAN-08]

2.2.2 Actionnement électrothermique

L actionnement électrothermique est également possible en milieu liquide. Toutes les techniques
afférentes reposent sur le méme effet physique : la dilatation thermique. Cet effet intervient par
exemple dans la structure bilame. Deux matériaux ayant des coefficients de dilatation thermique
differents sont plaqués I’un contre I’autre (Figure 18(a)). Lors du passage d’un courant électrique
échauffant la structure bicouche, le matériau se déformant le plus va provoquer la déflexion de la
micropoutre, grace a la contrainte que I’autre matériau lui impose (Figure 18(b)).

L actionnement électrothermique, de maniere générale, permet des déflexions plus importantes
de micropoutres que I’actionnement électromagnétique. Grace a I’exploitation de I’effet bilame,
la dilatation thermique permet d’ailleurs des déflexions des structures tres importantes comparées

aux autres forces d’actionnement (force de Laplace, déformation piézoélectrique,...) [BEE-04].
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. . o Figure 19 — Un type d’actionneur a dilatation
Figure 18 — Exemple de microlevier a bilame thermique.

[BEE-04].

La dilatation thermique peut aussi actionner des structures dissymétriques. Un bras fin chauffe au
passage d’un courant et se dilate, alors qu’un deuxiéme bras solidaire mais plus épais se dilate
beaucoup moins, produisant un effet similaire au bilame. Comme illustré sur la Figure 19, le
mouvement issu de la dilatation se fait dans ce cas dans le plan de la structure. Ce dernier type
d’actionnement a inspiré plusieurs autres conceptions permettant un mouvement latéral et dans le
plan de la micropoutre [GRI-04, BEA-10]. La Figure 20 [BEA-10] montre une micropoutre
actionnée électrothermiquement dans le plan. Ce type d’actionnement dans le plan permet des
facteurs de qualité importants en milieu liquide (Figure 20-c), car le mouvement dans le plan

minimise les pertes dues aux frottements du fluide sur la poutre [BEA-10].
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Figure 20 — a) Micropoutre actionnée latéralement dans le plan, au moyen de résistances thermiques
intégrées, b) Simulation du mouvement latéral de la poutre, c) Facteur de qualité de poutres de 8 et 12 um
d’épaisseur, dans I’eau, en fonction de la racine carré de leur fréquence de résonance [BEA-10].
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D’autres types d’actionnement peuvent egalement étre utilises pour des applications de
microrhéometre MEMS. Il s’agit des actionnements piézoélectrique, magnetostrictif, ou encore

optique [BEE-04]. Ces types d’actionnements ne seront pas décrits dans ce manuscrit.

La détection, c'est-a-dire la mesure du mouvement d’un microsysteme, peut étre faite de maniere
distante ou intégrée ; différents effets physiques sont alors utilises. Quelques moyens de détection

utilisés dans le cadre de cette these sont détaillés ci-apres.
2.2.3 Détection optique

Il existe plusieurs techniques de mesure optique de la vibration d’une micropoutre immergée dans
un liquide transparent. On peut citer notamment: la modulation d’intensité, de phase, de

fréquence, de polarisation, ou encore les techniques d’interférométrie [BEE-04].

L’ outil utilisé dans cette these pour étudier précisément les vibrations d’une microstructure est le
vibromeétre laser [WEB-10]. Le principe de mesure est le suivant : il s’agit de faire interférer deux
faisceaux laser provenant d’une méme source, I’un étant celui de référence, I'autre s’étant
réfléchi sur la structure vibrante et subissant par conséquent I’effet Doppler décrit dans la Figure
21, qui module en fréquence I’onde lumineuse par la fréquence de vibration de la microstructure

actionnée.

Faisceau laser de Fréquence de la modulation due &
longueur d’onde A L’effet Doppler -

fo=2V/n

_____________ 8

La surface de la microstructure vibre a la vitesse V.

Figure 21 - Effet Doppler Laser.

Comparé au faisceau laser de référence, le faisceau qui a sondé la surface vibrante a subi un léger

déphasage proportionnel a la vitesse de vibration de la surface réfléchissante. Ce léger déphasage
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va se traduire, via un interférométre de Mach-Zehnder, en interférences et donc en une
modulation de fréquence dans le faisceau résultant. Cette modulation contient I’information
résultant de I’effet Doppler et permet donc de caracteriser la vitesse de vibration de la structure.
La Figure 22 illustre le principe général du vibrométre laser. Le jeu de miroir en carré correspond
a I’interférométre de Mach-Zehnder. Un modulateur optique (« Bragg Cell ») est aussi placé sur
le chemin optique du faisceau sonde.

Figure 22 — Schéma général du vibromeétre laser [WEB-10].

Finalement au moins trois phénomeénes physiques sont utilisés pour le fonctionnement du
vibrométre laser: I’effet Doppler, I’interferometrie de Mach-Zehnder, une modulation de
fréquence traduite électriqguement par une photodiode. Le vibromeétre laser permet de caractériser
la vibration de surface de liquides, de MEMS, ou de toute structure réfléchissante capable de
vibrer. Il est utilisé dans de nombreux domaines comme I’acoustique, pour calibrer des haut-
parleurs, la médecine, pour caractériser la vibration du tympan, ou encore dans le secteur
aeronautique ou automobile pour inspecter sans contact des composants susceptibles de vibrer ou
d’entrer en résonance [WEB-10]. Dans cette these il a été utilisé pour caractériser la vibration de
micropoutres dans I’air et dans différents liquides transparents comme I’eau. Cet appareil de
mesure a le défaut d’étre encombrant, onéreux et de ne pas pouvoir caractériser une
microstructure vibrant en milieu opaque. Pour cela, on peut utiliser une détection intégrée comme

la mesure de piézorésistances intégrées sur la micropoutre.
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224 Détection piezorésistive

La résistance électrique d’un volume de métal peut varier en fonction de sa conformation

géométrique suivant la relation :

I
ou R est la résistance électrique globale du volume, [ et A respectivement, la longueur et I’aire de

la section et p la résistivite électrique du matériau.

D’autre part les semi-conducteurs ont la propriété de voir leur résistivité baisser lors de

I’application d’une contrainte sur le matériau (la contrainte change la conformation atomique du

matériau réduisant la hauteur du gap entre bande de valence et bande de conduction rendant le

matériau plus conducteur) [BEE-04]. Le coefficient piézoreésistif d’un matériau est défini ainsi :

= a—'0/ £
Yo,

ou (%p) correspond a la variation relative de resistivité et € correspond a la déformation subie par

p. (Eq.19-1)

le matériau [BEE-04].

Un semi-conducteur combine a la fois les propriétés d’un métal (qui voit sa résistance varier avec
la géométrie) et les propriétés piézorésistives. La variation de résistance totale d’un barreau semi-
conducteur soumis a une déformation dépendra donc a la fois de ses paramétres géométriques et a

de ses propriétés piézorésistives intrinseques.

Pour qualifier une piézorésistance, on definit le facteur de jauge GF comme suit :
_drR/R

& (Eq.20-1)
Afin d’étre moins sensible aux grandeurs d’influence comme la température on réalise souvent

GF

une mesure différentielle a I’aide d’une piézorésistance de reférence qui permet de les soustraire.
Pour cela le montage le plus souvent utilisé est le pont de Wheatstone decrit sur la Figure 23. 1l
permet d’augmenter la sensibilité de la mesure de la variation effective de la (piézo)résistance de

mesure.
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Figure 23 - Pont de Wheatstone [WEB-11].

Le pont est alimenté en tension (Vac) entre les points A et C. Admettons que Ry soit la
piézorésistance, et que I’on ait, au repos: Ry = R; = R, = Rz = R. C’est une condition simple
d’équilibrage du pont!. Ry est susceptible de varier d’une quantité dR. La mesure de la

piézorésistance se fait alors en mesurant Vg :

_V,edR
° 4R
On peut donc mesurer la variation de résistance dR pour la relier ensuite, conformément a

(Eq.21-1)

I’Eq.19-1 et 20-1 a une deformation € de la structure, qui peut par exemple étre liée a un

déplacement.

Les piézorésistances permettent une mesure électrique facilement intégrable. Elles sont utilisées
comme jauges de contrainte pour mesurer, entre autre, la déflexion statique ou la vibration
dynamique d’un microlevier ou d’un microsysteme, en placant les jauges a I’encastrement des
structures libérees [VOI-05]. C’est I’option qui a été retenue sur les micropoutres silicium

étudiées dans cette thése.

D’autres moyens de détection intégrée existent. L’un d’entre eux, utilisé dans ces travaux de

these, s’appuie sur une détection électromagnétique.
2.25 Détection électromagnétique

Plusieurs configurations peuvent étre envisagéees pour lier une variation de champ magnétique a

la déflexion d’une micropoutre. Il est notamment possible de détecter une variation de champ

! Condition d’équilibrage du pont de Wheastone : V, =0= R,.R,-R,.R, =0
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magnetique de microstructures ferromagnétiques [WOO-00] ou d’utiliser directement dans le
MEMS des matériaux magnetostrictif [SUI-09]. Il existe cependant une méthode intégrée encore
plus simple, utilisant le phénomene d’induction électromagnetique : si une piste métallique de
détection est mobile dans un champ magnétique constant, alors la variation de flux magnétique @
qui résulte de ce mouvement crée une tension induite (e =—d¢/dt ). Donc dans
I’environnement d’un fort aimant fixe, aux bornes de la piste métallique d’une micropoutre en
vibration, apparait une petite tension alternative a la fréquence de vibration de la structure. Toute
la difficulte est d’étre capable de la mesurer. En effet les mesures magnétiques sont délicates en
raison du bruit électromagnétique ambiant et au bruit généré par le courant d’actionnement dans
la méme piste s’il existe. En genéral la petite tension induite noyée dans le bruit est négligée.
Pourtant dans un fil de tungstene de 100 um d'épaisseur on peut a la fois faire circuler un courant
pour I’actionner sur ses modes propres a la maniere d’une corde de guitare et mesurer la tension
électrique induite dépendant de la fréquence, comme montré par les auteurs des travaux de la
Figure 24 [HEI-12].
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Figure 24 - (a) Schéma de principe du fil résonant (b) Circuit électrique équivalent du fil (Rs: résistance en
série pour limiter le courant d'excitation, Ry: résistance du fil de tungsténe) c) Mesure du spectre de la
tension induite en fonction de la fréquence [HEI-12].

Cette présentation de différents types d’actionnement et de détection n’est pas exhaustive. Les
microstructures, avec parmi elles les micropoutres, peuvent étre actionnées et leur mouvement
mesuré de diverses fagons. Par exemple un actionnement et/ou une détection piézoélectrique ou
électrostatique peuvent étre mis en ceuvre. Les méthodes abordées ici se cantonnent a celles qui

concernent ces travaux de these, permettant qu’une micropoutre actionnée et mesurée en milieu
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liquide soit un véritable capteur de viscosité in-situ. Quelles sont les applications existantes d’un

tel capteur ?

2.3 MEMS POUR LA MESURE DE VISCOSITE - LES APPLICATIONS

La mesure de la viscosité in-situ a de nombreuses applications. Les MEMS de par leur petite
taille permettent de mesurer la viscosité dans de petits volumes, pouvant étre ainsi de bons
candidats pour un contrdle continu de la viscosité pour des applications industrielles ou pour un

controle instantané pour des applications embarquées.

Les fluides visqueux du quotidien sont fabriqués et contrdlés par les fabricants. Ainsi le liquide
vaisselle, le shampoing, le yaourt, la confiture, ou encore certains médicaments nous paraissent
chaque jour identiques, avec la méme consistance, c'est-a-dire la méme viscosité. Celle-ci est
calibrée lors de la formulation chimique du produit, puis contrélée ensuite durant les phases de
production. Par exemple, les huiles de moteur ont la méme viscosité de -40°C a 100°C. Des
microstructures résonantes telles des diapasons ou des poutres piézoélectriques peuvent étre
utilisées pour cela [TOL-13]. Aussi des systemes de plus petites tailles telles que des
micropoutres en silicium en forme de « U » peuvent étre utilisés pour mesurer la viscosité

d’huiles industrielles de maniere intégree [AGO-05]. Ces travaux sont présentés sur la Figure 25.
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cantilever a)

oil sample
reflective sensor H
O.g" TR ";;y "'E
5 A A
o OSTTI T Lp 2 A
= r v C
7 *=0.9943 > D
TF-5444------ - - f-F - O E -4
A o F
& *
permanent magnet 06'-:&*- ------- i BT R & G|
_ i * H
. magnetic field 0.5 10’ 102 —
vzs[mmgis]

Figure 25 - a) Schéma de principe du capteur, b) Changement de fréquence relative de la poutre fonction
de la viscosité mesurée par un viscosimeétre rotationnel Stabinger a 25 °C [AGO-05].
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Les auteurs ont réalise des mesures dans différentes huiles, nommeée de ‘A’ a ‘H’ de viscosité
croissantes. Le décalage de fréquence de résonance fait eétat du changement de viscosité. La
mesure en valeur absolue de la viscosité d’huile est assurée par une calibration portant sur la

fréquence de résonance.

Des microviscosimetres peuvent aussi étre utiles aux applications médicales, en particulier pour
la mesure de la viscosité du sang. Pour cette application, un appareil de mesure utilisant des
micropoutres en plastique est déja commercialisé par la société Microvisk [WEB-12] ; des

images du microsystéme et du boitier de mesure sont montrées Figure 26.

Figure 26 — a) Image d’une paire de micropoutres plastiques utilisée pour la mesure de la viscosité du
sang, b) Systeme commercial de mesure du capteur présenté sur I’image a) [MIC-10].

Le taux de sucre dans le sang est un parameétre utile & mesurer freqguemment pour un diabétique.
Un MEMS implanté sur un rat a pu mesurer la glycémie de I’animal en continu [HUA-13]. Aussi
Yongjun Zhao et al. ont congu un microsysteme ingénieux qui sépare le sang du sucre par une
membrane puis qui dose le taux de sucre dans une mixture connue, en mesurant en permanence la
viscosité du mélange au moyen d’une micropoutre [YON-07]. Le dispositif est présenté Figure
27. La mesure de la viscosité en fonction de la concentration de glucose, mesurée par la

micropoutre, est également présentée Figure 27.
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Figure 27 — a) Microsystéeme de captation du glucose, contenant un microlevier dans la cavité pour doser
la concentration de glucose en mesurant la viscosité, b) Mesure de la viscosité en fonction de la concentration
de glucose [YON-07].

La presence de particules dans un liquide peut étre détectée au travers de la variation de la
fréguence de résonance d’une micropoutre comportant un microcanal dans lequel coule ce liquide
[LEE-11]. Ces travaux ont débuté sur silicium dans I’équipe de S.R. Manalis. Cela a permis de
mesurer la masse d’une particule ou d’une cellule en milieu liquide passant a travers le
microcanal avec une résolution de I’ordre du picogramme [WEN-11]. Un dispositif similaire a
été fabriqué en polymere par M.F. Khan et al., ou le microcanal suspendu permettant dans ce cas
de mesurer la masse volumique et la viscosité du liquide passant dans le canal [KHA-13]. Des
images du dispositif ainsi qu’une mesure du facteur de qualité en fonction de la concentration
d’éthanol sont montrés sur la Figure 28. L’évolution du facteur de qualité suit celle de la viscosité

attendue pour le melange ethanol-eau, en fonction de la concentration d’éthanol.

a) b)

1.8mm Chip Through Holés c)

Ethanol concentration [vol %]

) N
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B : .,cg.,.;ni.inilfl,,éf,
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Figure 28 — a) Schéma du microcanal suspendu ; b) image d’un microcanal fabriqué ; c) facteur de qualité
(triangles), mesuré pour différentes viscosités (cercles) fonction de la concentration en éthanol (en
pourcentage volumique) [KHA-13] (« SMR » : « suspended micro-resonator »).

44



Chapitre 1 : Etat de I’art

Ces reéalisations a base de micropoutres assurent fort bien le suivi de viscosité in situ dans des
conditions bien spécifiques — lorsque le type de fluide est déja connu. D autres travaux pourraient
étre mentionnés, par exemple en confinant le fluide avec ou dans le microsystéme. C’est le
principe d’une microcavité a flux de compression [CHE-11] ou d’un microrhéomeétre silicium en
cisaillement [CHR-10], ou encore d’un systéme de sphére au bout d’une micropoutre pingant le
fluide pres d’une surface [DAR-12].

Dans ce manuscrit, une mesure génerale des fluides complexes est visee dans un premier temps.
Pour cela, le simple suivi avec calibration prealable d’un parametre comme le facteur de qualité
ou la fréquence de résonance ne suffit plus. De méme, les mesures en confinement (se référant
plus généralement a la microfluidique) compliquent les conditions aux limites et ne sont donc pas
recommandées : la mesure a I’aide de micropoutres sera toujours faite dans un volume de fluide
suffisamment grand pour satisfaire les conditions aux limites d’un volume infini de fluide autour
d’une micropoutre vibrante. Ainsi des liquides viscoélastiques pourront étre caractérisés. Il
s’agira alors d’étre capable de mesurer a la fois la partie réelle et imaginaire de la viscosité, ce qui

se traduira en pratique par la mesure du module de cisaillement complexe G*.

La modélisation de la dynamique d’une micropoutre immergée dans un fluide complexe et

permettant de le caractériser est I’objet de la partie suivante.

3 MODELISATION DU DEPLACEMENT HORS-PLAN D’UNE
MICROPOUTRE EN MILIEU LIQUIDE

3.1 EQUATION D’EULER-BERNOULLI

La modélisation du déplacement hors-plan w d’une micropoutre s’appuie sur I’équation

differentielle d’Euler-Bernoulli [CAR-13]. Dans notre cas, elle concerne une poutre homogene,

dw(x =0)
d

idéalement encastrée & une extrémité (W(x=0)=0et =0) et libérée a I’autre, de

longueur L, de largeur b et d’épaisseur h comme montré sur la Figure 29. Les suppositions

associées a ce modeéle sont :
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o la section rectangulaire de la poutre suivant la direction x doit étre uniforme en termes de
matériau et de dimensions (b et h constant).

e Db<<L;lalargeurde la poutre, b, doit étre trés petite devant la longueur L afin que puisse
étre considéré un module d’Young E équivalent indépendant des dimensions de la poutre.

e h<<b; I’épaisseur de la poutre doit étre tres petite devant la largeur de celle-ci, car dans
le cas d’une poutre épaisse, on doit prendre en compte le cisaillement du matériau

constituant la poutre lors de la flexion de celle-ci.

dw
o &<<1 ; la dérivée du déplacement w par rapport a la position x doit étre tres petite

devant 1. Ceci implique de tres petits déplacements de la poutre par rapport a son
épaisseur h, sinon I’approximation dans I’équation d’Euler-Bernoulli faite sur la courbure
de la poutre devient fausse.

e Donc: w << h<<b<<L; cette hypothése regroupe les trois critéres géométriques

précédents.

Ces hypothéses sont généralement regroupées dans les appellations « poutre unidimensionnelle »
ou « ruban infini ». Si ces hypotheses ne sont pas satisfaites, on peut utiliser le modéle de
Timoshenko et Mindlin [CAR-13]. Dans ce cas le modéle est plus complexe mais il permet de
s’affranchir des limitations géométriques du ruban infini et de prendre en compte le cisaillement
du matériau dans une poutre épaisse. Dans certains cas, il arrive aussi qu’aucune théorie dite

« des poutres » ne soit valide [HEY-13].

Figure 29 — Géométrie de la poutre idéale et notations associées.
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Les micropoutres actionnées en milieu liquide sont fortement influencées par les propriétés du
fluide dans lequel elles sont immergees [HAN-96]. L'équation differentielle d'Euler-Bernoulli
(Eq. 22-1) est utilisée pour modéliser la vibration hors-plan w d'une telle micropoutre immergee
dans un fluide (plus spécifiqguement un liquide) de volume infini, ce qui nous permettra de lier le
déplacement hors-plan de la microstructure aux propriétés rhéologiques du liquide environnant
[BEL-08b] :

o*'wW(X, ®)

El
ox*

— Mm@’ W(X, @) = F (X, 0) + F 4 (X, @)

(Eq.22-1)
E est le module de Young, | est le moment d'inertie de la section rectangulaire, w(x, ) est
I'amplitude de vibration en fonction de la position de I'axe x dans la longueur de la poutre et de la
pulsation @, m_ est la masse par unité de longueur, Fec(X, w) est la force par unité de longueur
appliquee a la poutre pour la faire vibrer et Fnyar(X, @) est la force hydrodynamique exercée par le
fluide sur la poutre par unité de longueur. Dans le cas d’une force ponctuelle en bout de poutre,
0l Fexc(X<L,w) = 0 et Fexe(L,w) = Fo.d(x-L) (en N.m™), ot Fy est la force appliqué a la poutre et

o, la fonction dirac, L est la longueur de la micropoutre. La force hydrodynamique s’exprime :
Fyar = @0, (@)W(X, ) — jeog, (@) W(X, @) (Eq.23-1)

C’est a travers les deux termes g; et g, qu’interviennent les propriétés rhéologiques du fluide
environnant. En effet, deux composantes sont identifiables dans la force Fpyq, : une composante
de pertes (visqueuses) proportionnelle a la vitesse dans laquelle g; est un parameétre variable ;
une composante inertielle proportionnelle a I’accélération dans laquelle g, est un parameétre
variable. Ces deux paramétres identifiés g; et g, ne dépendent que des propriétés du fluide, de la
géométrie de la poutre, de la fréquence et éventuellement de x. En supposant en premiére et tres
bonne approximation que g; et g, sont indépendants de x [SAD-98], notamment pour les petites
vibrations, une solution analytique de I'équation Eq.22-1 existe pour la déflexion en bout de

poutre, w(L, o) :
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3F, sinh(AL)cos(AL)—cosh(AL)sin(AL)

w(L, @) = ———
kAL 1+ cosh(AL)cos(AL) (Eq.24-1)
Avec’:
i 0 i
A =E(mL+gz(w)—ng(w)/w)

(Eq.25-1)
El bh?

ou la raideur de la poutre, k, =3—- et | =——
L 12

Au niveau du formalisme, la fonction hydrodynamique I' a été introduite, reliée a la force

hydrodynamique par la relation :

2 2
_ TP e ®

thdr - 4

Dans ce formalisme, pruige €St masse volumique du fluide, la fonction hydrodynamique est une

I'(0)w (Eq.26-1)

fonction complexe avec I'= T, — T3, ou T et T sont des réels [SAD-98], et elle est fonction du

terme & qui est la longueur de perturbation hydrodynamique & = 211 = b et ou
Price® /2R,
. wb®
R, :'0"”'4"—9 est le nombre de Reynolds [MAA-05] avec 7 la viscosité du fluide. g et g»
n

peuvent alors étre exprimés en fonction de la partie réelle, " , et de I’opposé de la partie

imaginaire, T, , de la fonction hydrodynamique :

_ p?
0,= ﬂpﬂ:de a)ri (5)
b? (Eq.27-1)
TP Aide
g9, = Trr (@)

L’intérét de ce formalisme est que, une fois le terme & introduit, la fonction hydrodynamique ne

va dépendre que de la géométrie de la poutre et de I’ordre de grandeur du nombre de Reynolds.

2 Le terme A peut également étre définit en fonction de la fonction hydrodynamique I', [BEL-08a] dans ce cas :
704 07T
mLa)Z l+ pflwde
A 4m,

El
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La fonction hydrodynamique a été établie originellement pour une poutre simplement encastrée

de section cylindrique [ROS-89], permettant de calculer une fonction I girc.

Pour une poutre avec les hypothéses géométriques considérées, rectangulaire et de type ruban, la

fonction Itic a dO étre corrigée [SAD-98] en introduisant une fonction de correction Q(38) pour

obtenir une fonction 't tel que :

1—‘rect (8) = Q(S)Fcirc (6) (Eq28-1)

Seules les forces hydrodynamiques subies dans la direction z vont affecter la réponse de la poutre
pour une vibration hors-plan. Ces forces correspondent & une pression sur les grandes faces de la
poutre (les deux faces d’aire Lb). Elles correspondent a des forces de cisaillement sur les petites
faces de la poutre (les deux faces d’aire Lh, et la face libérée d’aire bh). En s’appuyant sur
I’hypothese que la poutre est suffisamment fine, ces forces de cisaillement ne sont pas prises en

compte.

Cette fonction de correction correspond a une expression analytique complexe incluant un jeu de
parametres obtenu par une résolution numérique et valable pour des nombre de Reynold allant de
10 & 10* [SAD-98]. La fonction obtenue est trop délicate & manipuler (on ne peut pas séparer les
parties réelles et imaginaires) une approximation polynomiale a donc été fait par Maali et al.

[MAA-05] afin d’obtenir une fonction hydrodynamique simplifiée :

o

I =a+a,—

r a1+ 2b
5, (sY
I=b—+b,| —

(Eq.29-1)

Ces expressions ont I’avantage d'exprimer séparément les parties réelles et imaginaires de la
fonction hydrodynamique, grace a quatre coefficients réels et constants de linéarisation (az, a,, by,
by).

Dans une resolution mecanique classique, I'équation différentielle suppose que la viscosité #
contenue dans I’épaisseur de penétration &est un nombre réel. Or la caractérisation viscoélastique

de fluide, ici faite par une micropoutre, est basée sur I'hypothese que la viscosité du fluide peut

49



Chapitre 1 : Etat de I’art

avoir a la fois une partie réelle et une partie imaginaire. Par conséquent, le terme réel 7
correspondant a la viscosité est dans ce cas remplace par un nombre complexe n* dépendant
également de la fréquence, modélisant ainsi le comportement visqueux et élastique de fluides
complexes (c’est une supposition faite fréquemment en rhéologique [GIT-97, LEV-01]). Comme
nous I’avons vu précédemment, cette notation est équivalente a envisager un module de

cisaillement complexe G* alors fonction de la viscosité complexe (Eq. 6-1).

En utilisant I’expression simplifiée de la fonction hydrodynamique (Eq.29-1), et en remplagant ¢
par son expression fonction d’une viscosité complexe, on peut exprimer la partie réelle et la
partie imaginaire de la fonction hydrodynamique en fonction de G’ et de G" dans le cas genéral

d’un fluide complexe.

26" 2JJG?+G7 +G’
Piige @D’ b a)\/zpfluide

rop 28T 2 JG?+G" -G
b pfluidewzbz b N 2P tige

Les équations analytiques de g; et g, en fonction du module de cisaillement complexe en

I, =1+b, (Eq.30-1)

(Eq.31-1)

découlent. Ces expressions sont présentées dans les équations Eq.32-1, Eq.33-1 et Eq.34-1. Le

détail du calcul est présent dans la these de Naser Belmiloud [BEL-08].

9, =DG"+ B\/ G?+G"” -G (Eq.32-1)
C+DG4+BYG?+G" +G'
g, = (Eq.33-1)
[0
Avec
Vs T zh
B= %b P tuide C :prluidebza) D= Z_aj (Eq.34-1)

En utilisant ces équations et connaissant a priori les propriétés physiques d'un fluide (masse
volumique, viscosité complexe) autant que celle d’une micropoutre (dimensions, masse
volumique et rigidité), il est possible de calculer pour chaque fréquence, le déplacement hors plan
en bout de poutre et de la comparer avec des mesures expérimentales. 1l est donc possible de
simuler des données proches des mesures expérimentales (Eg.24-1 avec Eq.32.1, Eq.33.1 et

Eq.34-1) comme montreé sur la Figure 30.
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Figure 30 - Simulation utilisant le modele analytique décrit, montrant I’évolution de (a) I’amplitude et de
(b) la phase au cours du premier mode de résonance pour une poutre en silicium de géométrie 18um x 600pm
x 4000pm immergée dans des fluides de masse volumique p=1000kg.m et de viscosités différentes [BEL-08b].

De maniére plus générale on peut observer sur la Figure 30 que I’ensemble du spectre de la
micropoutre est influencé par le changement de viscosité du milieu. 1l doit donc étre possible de
lier le gain et la phase mesuré a chaque fréquence a la viscosité qui comme cela a été vu

précédemment peut dépendre de la fréquence. Cette problématique est I’objet du chapitre 2.

Plus simplement on peut observer que I’amortissement augmente en fonction de la viscosité des
fluides testés, alors que la fréquence propre diminue également. Il doit étre possible de lier les
pertes visqueuses modélisées par g; et I’inertie élastique modélisée par g, a la fréquence propre et
au taux d’amortissement. Ceci permettrait d’avoir une mesure de viscoélasticité a une fréquence
donnée (la fréquence propre f) en calculant G’(fy) et G"(fy). Une méthode analytique proposant

une solution a cela est détaillée dans la partie suivante.

3.2 MODELE INVERSE SIMPLIFIE UTILISANT L’AMORTISSEMENT ET LA
FREQUENCE PROPRE

A partir de la mesure du déplacement hors-plan de la micropoutre il est possible d’inverser le
probleme et de calculer les propriétés rhéologiques du fluide dans lequel la micropoutre est

immergée. Ceci a été montré dans la thése de Naser Belmiloud [BEL-08a]. La fonction du
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déplacement hors-plan de la poutre en milieu liquide (Eq.24-1) vue dans la partie 3.1 est
simplifiee. On la considere comme équivalente a une fonction de transfert du second ordre
(Eq.35-1), ou wy est la deflexion statique de la poutre, fy est la frequence propre du résonateur et &

son taux d’amortissement.

Wo

PRI (Eq.35-1)
1-{} 4250
fO fO

W(L,f)z

Cela revient, dans I’équation différentielle d’Euler-Bernoulli (Eq.22-1), a se placeren x = L et a

faire I’approximation que El

4
W:kwu,a)) puisqu’alors on retrouve I’équation

differentielle d’un systéme masse-ressort amorti dont le taux d’amortissement ¢ et la fréquence
propre fo ont été définis® dans la partie 2.1. Par identification on peut alors exprimer & en fonction
des termes de perte hydrodynamique g; et de conservation g, (cf. Eq.36-1) définis dans la partie
3.1. La fréquence propre f, est définie en fonction du facteur de inertiel g, (cf. Eq.37-1). Les
deux termes ¢ et fy sont aussi fonction de la masse linéique my, du produit El et de la fréquence

propre de la micropoutre dans le vide® g vige.

. ,(f,)
Az, om, 1+ 9 (fo)
M (Eq.36-1)
f — fO,vide
l+ gZ(fO)
mL

(Eq.37-1)

La mesure de fy et & permet de calculer avec précision g; et g, mais uniquement a la fréquence
propre de la poutre. Il faut ensuite calculer a partir de ces deux composantes les valeurs
rhéologiques intéressantes telles que la viscosité et la masse volumique, ou encore le module

complexe de cisaillement.

% Pour que ¢ et fysoient constant cela implique que ga(f) et g,(f) sont & peu prés constant autour de la fréquence
de résonance.

_h(1875) [ E
* Fréquence propre de la micropoutre dans le vide : '0.vide — E L 12&
bh
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Le calcul de la viscosite et de la masse volumique d’un fluide newtonien a partir de g; et g, a été
fait [YOU-11]. Il ne sera pas détaillé ici, nous nous intéresserons directement au cas d’un fluide

complexe, donc a la détermination du module complexe de cisaillement G*.

La résolution du systeme d’équations EQ.32-1 et EQ.33-1 permettant le calcul du module
élastique G’ et visqueux G" en fonction de g; et g, a été obtenue dans la these de Naser
Belmiloud [BEL-08a], puis a été recalculée et simplifiée dans cette thése afin d’éliminer une des
deux racines pour permettre une réécriture compacte correspondant uniquement a une solution

physique. Le résultat du calcul est présente ici :

2 2 2
=S __°B \/(B—+2(a)g2—C)J +4gf—%—2(a)gz—C)

"D DY D
Dv2D (Eq.38-1)
2 n
G':%([{) 2_C_ BgG"j
17 (Eq.39-1)

Ce calcul suppose de connaitre la masse volumique du fluide pnyige parameétre des termes B, C, D
définis dans la partie précédente 3.1 (Eq.34-1). A titre indicatif, cette méthode a été utilisée par
Melissa Mather pour comparer la viscosité d’une solution de polyacrylamide mesurée avec une
micropoutre piézoélectrique et un rhéomeétre [MAT-12]. Les résultats obtenus sont montrés dans
la Figure 31. Les résultats obtenus approchent avec une relative précision les valeurs théoriques
attendues pour la solution caractérisée. Les développements effectués dans les chapitres 2 et 3

tenteront d’étre encore plus précis dans la détermination de G’ et G".
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Figure 31 - Module complexe de cisaillement d’une solution de polyacrylamide. Respectivement : a)
module élastique G’ en fonction de la fréquence, b) module visqueux G en fonction de la fréquence ;
déterminée a partir d’un rhéomeétre a cisaillement constant (X) et d’une micropoutre piézoélectrique (+)
[MAT-12].

Finalement, il est possible, en utilisant la méthode détaillée dans cette partie, d’obtenir avec une
micropoutre, sans calibration ni correction, une mesure assez précise du module complexe de
cisaillement a la fréquence propre, prolongeant ainsi les résultats obtenus par un rhéometre
classique. Cette méthode sera utilisée dans les chapitres 3 et 4. Pour donner de bons résultats de
calcul de G’ et G" il faut une méthode précise d’extraction de la fréquence propre et du facteur

de qualite.

3.3 METHODE D’EXTRACTION DE LA FREQUENCE PROPRE ET DU FACTEUR
DE QUALITE

La méthode d’extraction de la fréquence propre et du facteur de qualité des modes de résonance
d’une micropoutre utilisée dans ces travaux, est celle développée par Nierdermayer et al. [NIE-
12]. C’est une méthode générale qui supprime le couplage et le bruit sur le spectre expérimental
d’un mode de résonance modelisé par un filtre passe-bande du second ordre. La méthode ne
requiert pas nécessairement de mesure de calibration ou de reférence. Elle identifie le couplage a
partir de la mesure elle-méme, pourvu qu’elle soit faite dans une bande de fréquence centree
autour du pic de résonance et au minimum 10 fois plus large que la bande passante a -3 dB. Pour

cela la mesure doit étre de type impédance complexe, ou gain/phase (c’est le cas utilisé dans les
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travaux de cette thése). De plus le nombre de points sur I’intervalle de fréquence doit excéder 800
points. En respectant ces critéres, la méthode est capable de calculer la fréquence propre et le

facteur de qualité de la résonance de maniere fiable et quasi-instantanée.

Comment fonctionne cette méthode ? Afin d’expliquer simplement la méthode décrite de
maniére exhaustive dans [NIE-12], un schéma explicatif est présenté dans la Figure 32. Il illustre

graphiquement les équations principales simplifiées utilisées dans la méthode.

[YRI
Re(Y)

Im(Y)

L(YR)

0.96  *~..0.98 e 1 Lp2 1.04

7o ! - (Eq.40-1) j ,
a Eq.42-1
1+J.Q[f_fo] i (@)
f(; f Hcoupfage = bﬂ + b1f+bnfm

Hosc = Hmes T Hcoupiczge (Eq4l '1)

Figure 32 — Schéma explicatif de la méthode de Nierdermayer et al. a) gain et phase attendus d’un
résonateur du second ordre ; b) partie réelle et imaginaire du résonateur en présence de couplage — source des
graphiques : [NIE-12]

La Figure 32-a montre le gain et la phase d’un pic de résonance modélisé par I’équation d’un

filtre passe bande Hosc décrit par :
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h
H = max
0sc ' [f foj (Eq.40-1)
1+ Q| ———*
£, f

Dans cette équation, hmax est I’amplitude du pic et les parameétres recherches sont la frequence

propre fo ainsi que le facteur de qualité Q. Afin de les déterminer on utilise I’Eq.41-1 :

Hosc =H mes Hcouplage (Eq.41-1)

Cette approche justifiee dans [NIE-12,] suppose que si I’on soustrait le couplage Hcouplage @ la
mesure effectuée Hpes, On obtient le systeme résonant du second ordre Hys.. Un exemple de
mesure comportant un couplage est illustré sur la Figure 32-b. La mesure étant connue, il reste a
identifier le couplage. Pour cela, la stratégie n’est pas ici d’identifier la nature de celui-ci
(couplage capacitif, inductance mutuelle ou autre). Au contraire, on cherche a déterminer le
couplage comme une fonction mathématique de la fréquence s’ajoutant a la partie réelle et
imaginaire du spectre. Ensuite on veut soustraire cette fonction a la mesure. On peut simplifier

cette fonction en un polynéme d’ordre n :

Hcouplage = b0 + bl f..+ bn fr (Eq42-1)

Dans le cas ou n=1, les coefficients du fit peuvent alors étre obtenus grace a deux points, par
exemple les point de début et de fin de la plage de fréquence mesuré (comme illustré sur la
Figure 32-b). La fonction du couplage peut alors étre soustraite a la partie réelle et imaginaire de
la mesure effectuée en fonction de la fréquence. Il reste alors a extraire les paramétres f; et Q a
I’aide d’un fit utilisant I’Eq.40-1.

Niedermayer et al. détaillent dans [NIE-12], une méthode plus générale utilisant une fonction de
couplage complexe et identifiable de maniere instantanée ou itérative. Un plus grand nombre de
parametres sont alors utilisés pour identifier le couplage. La version avancée de I’algorithme de
compensation est alors plus complexe et itérative que la version illustrée ici. Néanmoins la
méthode générale reste la méme et se résume a I’Eq.41-1. Elle a permis dans les travaux de cette
these d’extraire de maniere précise la fréquence propre et le facteur de qualité des micropoutres

mise en résonance dans I’air ou en milieu liquide.
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4 CONCLUSION

Dans ce premier chapitre des notions de rhéologie et plus spécifiquement de microrhéologie ont
été abordées. Ensuite, I’utilisation de micropoutres pour la rhéologie a été étudiée en termes de
principe simplifié de fonctionnement, d’actionnement et de détection en milieu liquide, puis
quelques applications ont été présentées. Les exemples ont mis en avant I’utilisation de
micropoutres notamment pour étudier les propriétés du sang. Dans une troisiéme partie, la
micropoutre, principal capteur utilisé dans les travaux de cette these, a fait I’objet du détail des
modélisations analytiques d’abord générales, puis spécifiques en tant que capteur

microrhéologique.

La vibration hors plan d’une poutre est liée de maniére modélisable analytiquement aux
propriétés rheologiques du fluide dans lequel elle est immergée. Plus spécifiquement dans la
partie 3 de ce chapitre le calcul de G’(fy) et G"(fo) est proposé. Cette meéthode complete de calcul

des propriétés rhéologique a fréquence unique est synthétisée sur la Figure 33.

3pectre
i =80
! gN-g
EIa W(L’m)mkw(L,m) 1 _ Mo
— o’ — £:N=gifo) & Eq.36-1
= 1297 f, Eq.37-1
7
I ,\’,-””” J/
i ?"Q}i’ﬁ'\
1 v \
E ’/,“’ AN g;(fa)
S , Extraire @, fop. .7 £:(%)
Meéthode [NIE-12] J
G’(f,) Eq.359-1
G"(f,) Eq.38-1

Figure 33 — Résumé de la méthode de calcul de G* présenté dans la partie 3 de ce chapitre.

La méthode decrite dans ce chapitre se limite au calcul de G’ et G" seulement a la fréquence
propre de la micropoutre dans le milieu a caractériser. Le chapitre suivant s’attache a proposer ce

calcul sur une plage de fréquence autour de la résonance de la micropoutre.
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Chapitre 2

MICRORHEOMETRE SUR SILICIUM : AMELIORATIONS ET RESULTATS

Dans ce chapitre, dont le titre fait écho a celui de la these de Naser Belmiloud [BEL-08] puisqu’il
s’inscrit dans sa continuité, I’environnement des mesures de microrhéométrie effectuées a I’aide
de micropoutres est détaillé. Les micropoutres testées sont présentées. Ensuite le probléme
inverse qui consiste a exprimer les propriétés rhéologiques voulues en fonction du spectre de
vibration d’une micropoutre est explicité. L’objectif est d’utiliser I’intégralité du spectre
mécanique pour calculer, a chaque fréquence, le module de cisaillement complexe (G*). Ainsi un
spectre de rhéologie oscillatoire a haute-fréquence est obtenu. La méthode déja existante [BEL-
08] a été améliorée en termes de précision et de validité des résultats produits. L’influence de
parametres physiques du modeéle a été étudiée ainsi que la robustesse et les avantages de la
méthode. Bien que la méthode mette en jeu une calibration qui peut paraitre compliquée, les
résultats obtenus démontrent la faisabilité de la caractérisation de fluides complexes a I’aide de

micropoutres en utilisant une méthode de calcul rapide.

1 MISE EN EUVRE DES MESURES

11 MICROPOUTRES EN SILICIUM UTILISEES

Les micropoutres utilisees ont été congues en collaboration avec le LAAS a Toulouse [WEB-1]
dans le cadre d’un projet financé par I’agence nationale de la recherche (ANR) intitulé MicRheo.
L’ optimisation de la géométrie des structures a été faite en simulation par Yang Qu durant son
stage de master recherche [QU-09]. Les géometries choisies tentent de s’approcher au maximum
des hypothéses théoriques du ruban infini définies au chapitre 1. Ainsi pour chaque géométrie,
I’épaisseur h est au moins 5 fois plus petite que la largeur b, elle-méme au moins 5 fois plus
petite que la longueur L. De plus le choix des dimensions s’attache a couvrir une large gamme de
fréquence de 1 a 100 kHz. Ainsi la poutre de géométrie notée « A », a été dimensionnée pour
couvrir une large plage de viscosité et de fréquence ; la poutre « LH » a une géométrie permettant

la caractérisation a basses fréquences de viscosités importantes ; la poutre « LL » doit caractériser
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a faibles fréquences de faibles viscosités. A partir des critéres geométriques choisis, le dessin des
masques a eté fait par Cédric Ayéla. La fabrication des structures assurée par Daysuke Saya a éte
faite au sein de la salle blanche du LAAS (procédé a 7 niveaux de masques). Elle combine une
gravure DRIE (Deep Reactive lon Etchnig) en face avant, et une autre gravure DRIE en face
arriére pour libérer les structures. Une couche d’arrét, la silice, permet de contrdler I’épaisseur
des micropoutres fabriquées. Pour cela le procédé de fabrication utilise des wafers SOI.
L’épaisseur de la couche de silicium superficielle, au-dessus de la couche de silice enterrée est
fixée a 20um (+/- 0,5 um), ce qui fixe I’épaisseur des poutres. Les autres dimensions de la poutre
different selon les trois géométries utilisées (A, LH, LH). Les géométries sont détaillées dans la
Table 1.

Nom des géométries : A LL LH

Longueur (um) 500,0 2810 1440
Largeur (um) 100,0 100,0 285,0
Epaisseur (um) 20,00 20,00 20,00
Résonance dans I’air (kHz) 110,0 3,500 12,50

Table 1 - Dimensions des trois géométries de poutres fabriquées au LAAS a Toulouse.

Le procédé de fabrication complet n’est pas détaillé ici. Celui-ci n’a pas concerne les travaux de
cette thése. Cependant les microstructures congues dans le cadre du projet ANR MicRhéo ont été
caractérisées durant la thése. Des photographies des structures sont présentées sur la Figure 1.
Pour actionner ces micropoutres nous utilisons la piste d’actionnement représentée en rouge sur
le schéma de la Figure 1-d. C’est un actionnement électromagnétique utilisant la force de Laplace
apparaissant dans la piste qui fait le contour de la poutre, en présence d’un champ magnétique
créé par un aimant permanent. La micropoutre est alors susceptible de se déplacer dans la
direction hors-plan. Seule la section de la piste, en bout de poutre, perpendiculaire au champ B

actionne la micropoutre hors-plan.

Le circuit représenté en bleu permet la mesure de piézorésistances (repreésentées en vert)
positionnées a I’encastrement des poutres : les variations des résistances sont proportionnelles a
I’lamplitude des déplacements. Le circuit permet I’actionnement et la mesure d’une paire de

micropoutres. En effet une poutre est libérée alors que I’autre de ne I’est pas (comme montré sur

la Figure 1-a). Cette configuration permet une mesure différentielle par I’intermédiaire d’un
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demi-pont de Wheatstone (aux bornes des trois plots bleus connectés) et permet de réduire le

signal parasite d a I’environnement de mesure (variation de température, couplage).

Figure 1 —a) Image de microscopie électronique a balayage d’une micropoutre de géométrie LH, b) Image
de microscopie optique d’une micropoutre de géométrie A, ¢) Partie d’une poutre de géométrie LL, d) Schéma
des micropuces comportant 2 poutres (1 libérée et I’autre non).

Avec cette configuration, les micropoutres fabriquées permettent deux types de caractérisation :
une caractérisation optique possible sur toute structure vibrante suffisamment réfléchissante ; une
caractérisation électronique intégrée grace a la mesure du pont de jauges de contraintes

piézorésistives. Ces caractérisations sont présentées dans la partie suivante.

1.2 CARACTERISATIONS

Différentes micropoutres (dont les géométries sont présentées Table 1) ont été immergées dans
différents fluides pour caractérisation, toujours a une température ambiante contrdlée de 19 °C

(plus ou moins 1°C). Des fluides newtoniens tels que I’eau déionisée et des huiles silicone de
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differentes viscosites calibrées ont été caractérisées. Des fluides complexes ont également eté
utilisés. 1l s’agit du bromure de cétyltriméthylammonium (CTAB) et du chlorure de
cetylpyridinium monohydraté (CPyCl). Ces deux fluides sont transparents, permettant des
caractérisations optiques, et il est possible de faire varier leur concentration permettant une
modulation de leurs propriétés viscoélastiques. Les différentes concentrations utilisées permettent
également de reproduire des résultats de mesures obtenus par certains auteurs dans des études de
microrhéologie. Les concentrations utilisées pour les fluides complexes ainsi que les résultats
issus de la littérature (utilisés comme référence dans la section 3.4 de ce chapitre), sont détaillés
dans la Table 2.

Appellation Préparation Caractérisation de référence
CTAB 100 mM de CTAB a 99% pur + 40 mM de [GAL-08]
NaSal
CPyClI 112 mM de CPyCI + 58 mM de NaSal + [BUC-05]
0,5 mM de NaCl

Table 2 — Préparation/Concentration des différents fluides complexes utilisés dans ce chapitre.

Les modes de vibration des micropoutres ont été caractérisés en milieu liquide ou gazeux. La

partie suivante détaille la caractérisation optique, plébiscitée dans ce chapitre.

1.2.1 Caractérisations optiques

La caractérisation optique des modes de vibration de micropoutres dans différents milieux a été
réalisée avec un vibrometre laser. 1l s’agit du Micro-System Analyzer MSA-500 de Polytec. Cet
appareil est capable de mesurer I’amplitude et la phase d’un déplacement dynamique hors plan
avec une résolution de I’ordre du picométre sur une gamme de fréquence de 1 Hz a 2 MHz. Nous
I’avons utilisé jusqu'a la centaine de kiloHertz. L’environnement de la mesure permettant

I’obtention d’un spectre mécanique est illustré sur la Figure 2.
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Chapitre 2 : Microrheometre sur silicium, amélioration et résultats

spectre

mécanique

IELLES GRIOT

Figure 2 — Environnement de la mesure d’une micropoutre sous le vibrometre laser Polytec.

Les spectres mesurés au vibrometre, dans I’air puis dans I’eau et dans du Polyacrylamide
(PAM)}, avec les trois géométries de poutre sont présentés dans la Figure 3. Pour ces mesures les
poutres ont été alimentées avec une tension de 0,1 V en utilisant un signal non sinusoidal riche en
fréquence (« Periodic Chirp », voir notice du MSA-500 [WEB-2]). La tension efficace appliquée
a chaque fréquence est donc bien plus faible, de I’ordre de 100uV. L’énergie dissipée durant
I’intervalle de temps de la mesure est donc trés faible et nous permet en utilisant ce mode de
signal de négliger la dissipation thermique susceptible de modifier la température du milieu

sondé?.

Une cellule de mesure® a été spécialement congue au cours de la thése pour les mesures avec les
micropoutres en milieu liquide. Un circuit magnétique de fer doux associé a des aimants
permanents en néodyme assure un champ maximal et uniforme de 20 mT a I’emplacement de la

micropoutre.

! Solution de PAM préparée comme suit : 100 mM de PAM + 10 mM de NaCl

2 effet de I’échauffement du liquide d0 & I’actionnement de la micropoutre a été caractérisé dans I’eau. Le
résultat est présenté en annexe : Figure 1, page 176. Sans courant dans les piézorésistances et avec la tension
d’actionnement choaisie (0,1V), I’échauffement du liquide di a I’actionnement peut étre négligé sur une période de
temps courte (plusieurs minutes).

% La cellule de mesure correspondant & la description faite ici est montrée en annexe : Figure 2, page 177.
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En utilisant cette configuration de mesure, de trés faibles amplitudes de vibration doivent étre
appliquées par la micropoutre sur le fluide de fagon a ne pas déstructurer le fluide etudié lorsqu’il
est viscoelastique. En effet pour effectuer une caractérisation oscillatoire, on doit s’assurer que
les amplitudes appliquées sont suffisamment petites pour rester dans le domaine linéaire de
viscoélasticité (cf. chapitre 1, partie 1.2). Ceci a été vérifié au cours de la these [YOU-12] : les
amplitudes appliquées sont trop faibles pour déstructurer les fluides complexes caractérisés dans

ces travaux.

Sur la Figure 3, on observe que le passage du milieu gazeux au milieu liquide provoque un
décalage significatif de la fréquence de résonance. En passant d’un liquide a I’autre ce décalage
est nettement moindre ; en revanche une forte différence de facteur de qualité peut étre constatée.
Ce mode de caractérisation a I’avantage de mesurer directement la réponse mécanique de la
micropoutre immergée a chaque fréquence. Les spectres obtenus en milieu liquide pourraient
donc directement étre utilisés pour calculer les propriétés rhéologiques a chaque fréquence de
mesure. Néanmoins, la plage de fréquence exploitable serait de toute maniére limitée par les
conditions expérimentales : en effet un bruit important & basse fréquence empéche I’exploitation
des résultats sur le premier dixiéme de bande de fréquence caractérisée (0.5-5 kHz pour LL, 2-20
kHz pour LH, 10-100 kHz pour A). La limite haute des bandes de frequences exploitables sera

discutée dans la partie 3 de ce chapitre.
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Figure 3 —a) Mesure du 1° mode de vibration hors-plan pour des micropoutres de géométrie LL, LH et A
dans I’air ; b) Mesure des mémes 1°" modes de vibration de ces géométries respectivement dans I’eau
déionisée (ligne pleine) et dans le PAM 1000 ppm (ligne tiret-pointillé).

1.2.2 Caractérisations électriques

La caractérisation électrique est réalisée en utilisant les piézorésistances intégrées a
I’encastrement des micropoutres fabriquées. L’utilisation des jauges de contraintes
piézoresistives permet (voir chapitre 1, section 2.2.4) de caractériser la contrainte proportionnelle
au déplacement hors-plan des micropoutres. Une carte électronique dédiée est utilisée pour la
mesure électrigue du demi-pont de piézorésistances positionné a I’encastrement des
micropoutres. Le schéma récapitulatif de la mesure électronique est détaillé dans la Figure 4. La
carte d’amplification concue et fabriquée au LAAS [WEB-1], par Fabrice Mathieu, utilise un
miroir de courant configurable pour I’alimentation des piézorésistances et permet I’amplification
électrique du signal des piezorésistances. La caractérisation d’un spectre électrique du systeme se
fait grace a une détection synchrone® qui permet d’obtenir expérimentalement le diagramme de
Bode d’un systéme de type fonction de transfert, mesuré entre le signal de mesure (en bleu sur la

Figure 4) et le signal d’actionnement (en rouge sur la Figure 4). La tension de sortie envoyée par

* Pour plus de détails sur le fonctionnement de la détection synchrone, voir [BUR-05]
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la détection synchrone est directement connectée a la piste d’actionnement, le signal de mesure

est connecté a la carte électronique amplifiant la réponse du demi-pont de piézorésistances.

Détection synchrone

Support fexible

Micropoutre immergée

Figure 4 — Systéme électronique d’actionnement électromagnétique et de mesure des vibrations des
micropoutres par piézorésistances.

Ce type de mesures intégrées que nous appellerons simplement mesures électriques (par
opposition aux mesures optiques) peut étre fait sans aucun visuel sur la micropoutre. C’est le
principal avantage de cette mesure pouvant théoriquement s’appliquer a tout types de fluides
transparents ou opaques. Des mesures ont été faites notamment dans I’air et dans I’eau avec une
micropoutre de géométrie LH. L’amplitude du signal électriqgue mesuré a chaque fréquence dans
I’air puis dans I’eau est présentée sur la Figure 5. La tension d’actionnement a été fixée a 0,5 V a

chaque fréquence. La puissance d’actionnement de la micropoutre est donc bien supérieure a
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celle utilisée pour la détection au vibrométre®. Le courant de détection passant dans chaque

piézoresistance est de 700 pA.
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Figure 5 — Mesures électriques en dB® d’une micropoutre de géométrie LH dans I’air et dans I’eau
déionisée a I’aide d’une détection synchrone.

Les spectres obtenus dans I’air comme dans I’eau présentent (1) un fort bruit, (2) une distorsion
par rapport au spectre mécanique des micropoutres, (3) une ligne de base incohérente
comparativement aux spectres mécaniques des poutres mesurés au vibrometre (Figure 3). En fait
I’existence d’un fort couplage électrique a pour conséquence que le spectre mesuré
électriqguement n’est pas une image parfaite du systtme mécanique. Le signal électrique mesurée
ne dépend pas uniquement de la variation de contrainte mécanique due a la vibration de la
micropoutre. Une inductance et une capacité de couplage qui varient avec le milieu caractérisé
s’ajoutent au signal de mesure. Tout le spectre obtenu est ainsi dépendant aussi bien d’un
couplage électrique, variable de surcroit, que des propriétés mécaniques de la micropoutre.
L’étude du couplage, les solutions éventuelles d’exploitation des résultats, ainsi que d’autres
alternatives seront évaluées au chapitre 4. Cependant pour I’application qui concerne ce chapitre,

le couplage électrique vient perturber a chaque fréquence la caractérisation mécanique qui doit

% Pour la caractérisation de fluides complexes, la tension appliquée de 0,5V & chaque fréquence peut poser
probleme pour le respect du domaine linéaire de viscoélasticité, voir [YOU-12]

® La mesure en dB est fonction du rapport de la tension mesuré [V] sur une tension de référence [V]. Cette
tension de référence vaut 1V pour toute les mesures présentées en dB dans ce manucrit.

71



étre faite. La prise en compte de ce couplage (qui contient en partie des informations sur le fluide
étudie) complexifierait de maniére substantielle le probleme a résoudre : a partir du déplacement
hors-plan de la micropoutre & chaque fréquence on veut calculer le module de cisaillement
complexe, également a chaque fréquence. L’utilisation du vibromeétre laser a été retenue pour ce
probléme supposant ainsi que la mesure faite caractérise, a chaque fréquence et sans artefact, le
systeme meécanique micropoutre-fluide (a I’exception du bruit important a basse fréquence

mentionné dans la partie 1.2.1 de ce chapitre).

La résolution de ce probléme, dit « inverse » est d’ailleurs I’objet de la partie suivante.

2 PROBLEME INVERSE

La solution (Eq.24-1) de I’équation différentielle de la poutre (Euler-Bernoulli, Eq.22-1) fournit
une expression exacte du déplacement w en fonction de A. Cette expression est
mathématiquement irréversible : le terme A (Eq.25-1), contenant les propriétés rhéologiques du

fluide, ne peut étre exprimé analytiqguement sans approximations en fonction du déplacement w.

Il est tout de méme possible de passer outre cette irréversibilité analytique : on parle de résolution
de probléme inverse [AST-12]. Pour cela, les mathématiciens utilisent différentes méthodes, qui

ne seront pas détaillées de maniére exhaustive.

Dans cette partie, nous allons présenter deux méthodes essayees dans le cadre de nos travaux.

2.1 METHODE NUMERIQUE : MONTE-CARLO

Dans un premier temps, une méthode simple conceptuellement, utilisant massivement et de
maniére peu optimisée le calcul numérique, a été envisagée. Cette méthode repose sur le fait que
I’équation Eq.24-1 permet de simuler un spectre mécanique de micropoutre pour des propriétés
du systeme poutre-fluide fixées, c’est-a-dire en considérant comme connus des parametres tels
que la masse linéique, le module d’Young et les dimensions de la micropoutre ainsi que les

parameétres g; et g, ou G’ et G" du fluide.

La méthode proposée est schématisée sur la Figure 6. La supposition des propriétes

viscoélastiques (G’ et G") peut étre faite de maniére aléatoire dans un intervalle de confiance
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précis ; on parle alors de méthode de Monte-Carlo [MET-49, HAM-64]. Une fois G’ et G" tirés
au sort (on associera ce tirage a un « scénario » de simulation), on peut calculer le déplacement
complexe de la poutre w (comme décrit sur la Figure 6). On compare alors ce déplacement
complexe calculé (le « spectre simulé ») au spectre expérimental en soustrayant les gains et/ou les
phases (en pratique on utilise la méthode des moindres carrés). On obtient alors une « distance »
entre le scénario simulé et la mesure. Ensuite on réitére tout le processus jusqu’a obtenir une
distance suffisamment faible (a notre appréciation) entre simulation et expérience. Lorsque cette
condition est réalisée, on considére que la résolution du probleme dit « inverse » est obtenue. Les
propriétés viscoélastiques (G’ et G™) du liquide mesuré sont celles correspondant au dernier jeu
de parameétres (G’ et G") tirés au sort ayant satisfait la condition d’arrét.

)I Tant que & >limite fixée :

- spectre simulé
rET

] B3¢ w

- it gm w—/—/x
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Figure 6 — Méthode itérative de type Monte-Carlo proposée pour la résolution du probléme inverse.

Cette méthode a été appliquée pour chercher la viscosité d’un fluide newtonien. Le spectre
expérimental de vibration d’une micropoutre de géométrie LH a été mesuré dans de I’huile
silicone de viscosité 10 cP connue (cette huile a été mesurée par ailleurs au rhéometre et a une

viscosité de 10,2 cP a 19°C). Les spectres simulés ont été obtenus en fixant les propriétés de la
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poutre aux valeurs nominales’, en fixant G’ a 0 (fluide newtonien) et en faisant des tirages au sort
uniquement sur la viscosité # (dans ce cas la masse volumique est fixée), dans un intervalle de
confiance de 4 a 25 cP (sachant que G"=#xw), correspondant a une evaluation visuelle de la
viscosité. Une série de tirages au sort s’arréte lorsque la distance entre le spectre expérimental et
le spectre simulé tiré au sort est inférieure a une distance limite ey que I’on s’est fixée. Le résultat
d’une des meilleures simulations est décrit sur la Figure 7. La valeur trouvée par I’algorithme en
moins de 140 tirages (correspondant a environ 140 secondes avec le logiciel utilisé) est de 9,48
cP soit une erreur de 7% par rapport a la viscosité connue (10,2 cP). On constate également que

I’algorithme a écarté certains tirages au sort donnant une valeur correcte.

0.025

0.02f +  F o x ¥ L

0.015[ « e s *
*

0.01¢ S PE=

Viscosité Tirée (Pa.s)

o
o
S
a

O L L L L L L |
0 20 40 60 80 100 120 140

Nombre de tirages

Figure 7 — (*) Tirages aléatoires de différentes valeurs de viscosité dans I’intervalle de confiance 4-25 cP ;
(-) Valeur de viscosité recherchée : 10,2 cP ; (0) Valeur finale trouvée apres avoir satisfait le critere de
distance : 9,48 cP

En fait, quelles que soient le scénario et la distance limite choisie, cette méthode ne permet pas de
descendre en-dessous de 7% d’erreur environ, que le résultat soit obtenu en 60 ou 2000 tirages.
Certains parametres du modele ou des hypothéses simplificatrices sont nécessairement a I’origine
de cet écart. Nous reviendrons notamment dans la partie 3.1 de ce chapitre sur I’influence trées

marquée des parametres mécanique concernant les micropoutres.

" Les valeurs nominales des paramétres physiques de la micropoutre sont soit issu de la littérature (propriétés
physiques du silicium pour Epoure €t gpoure), SOIt fixé par nous (dimensions L, b, h ou gain statique Ho).
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Quoiqu’il en soit, le calcul prend plus d’une minute, pour un seul parametre indépendant de la
fréquence. Or la problématique concerne aussi les fluides non-newtoniens, ayant une viscosité
variable avec la fréquence. Pour limiter le nombre de parametre une possibilité serait d’estimer

linéairement G’ et G" autour de la fréquence de résonance de la poutre immergée (Eq.1-2).

G'=a'f+p
G"=ag"f +ﬁ" (qu_z)

Les quatre paramétres o, £, &', /' sont constants. Cependant comme on suppose que I’on ne
connait pas le fluide a priori, les intervalles de recherche seront grands, la détermination de
quatre parameétres aléatoires dans ces intervalles posera alors un probléme de temps de calcul
(typiquement de I’ordre de 60 milliard de tirages pour une faible résolution sur o, £, &', ). De
plus le probleme de I’incertitude sur les parametres mécaniques des poutres n’est pas résolu.
Donc une résolution numérique pure du probleme inverse ne peut étre envisagée que pour des cas
simples. La nécessité de I’utilisation d’optimisations analytiques s’impose. De ce fait, la partie
suivante propose une méthode analytique de calcul inverse a chaque fréquence pour le temps de

calcul d’un seul tirage (soit une seconde) !

2.2 METHODE ANALYTIQUE : AMELIORATION DE LA FONCTION DE
DEPLACEMENT INVERSE

Au chapitre 1, dans la partie 3.1, la possibilité de déterminer a fréquence unique, les propriétés
rhéologiques d’un fluide (c’est-a-dire G’ et G") a partir du spectre de déplacement w(w) d’une
micropoutre a été démontrée (via g; et gy, via le terme A contenu dans Eq.24-1). Dans la partie
2.1 du présent chapitre, une méthode de détermination a été présentée dans le cas des fluides

newtoniens (G’=0 et viscosité constante) par des simulations Monte-Carlo.

Dans la présente partie, une autre méthode est présentée pour obtenir G” et G" sur une gamme de
fréquence. Il s’agit de poursuivre le travail de simplification analytique entamé dans la partie 3.2
du chapitre 1 dans lequel (ainsi que dans [BEL-08]), la solution analytique (Eq.24-1) de

I'équation différentielle (Eq.22-1) a été approchée par une fonction de transfert du second ordre.
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Ici nous allons considérer cette approximation comme un développement en série de Taylor, qu’il

suffira de déterminer & un ordre plus élevé :

nmax

HO Z‘,rnzin

: et H(f):%izrgﬁﬁf———
1- 1+gz(f) f +jM ’ quZJf“
mL fo,vide mL fO,vide 0

La partie gauche de I’EqQ.2-2 est écrite comme une approximation par un filtre passe-bas du

W
mnzaz €22)

second-ordre. La partie droite de I’EQ.2-2 revient a la considérer comme un développement en
série de Taylor en fonction du terme sans dimension Z=(AL)* autour de 0, dans lequel le
numérateur est développé a I’ordre n et le dénominateur a I’ordre m. Les coefficients des
polynbmes du quotient sont notés respectivement r, pour le numérateur et qn pour le

dénominateur.

L approximation par un filtre passe-bas du second-ordre ne donnant de résultats approchés qu’a
la fréquence de résonance, nous avons cherché a augmenter I’ordre des développements de
Taylor. Des exemples de modules de développements de Taylor d’ordres croissants de la fonction
de déplacement w en fonction de Z sont montrés sur la Figure 8. lls illustrent I’amélioration de
précision recherchée par I’utilisation d’ordres supérieurs aussi bien sur une large gamme de

fréquence (Figure 8-a) que proche de la fréquence de résonance (Figure 8-b).
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Figure 8 — a) Approximations et b) zoom autour du premier mode ; de I'amplitude de la fonction de
transfert (Eq.22-1) pour une poutre LH avec un ordre du numérateur et du dénominateur respectivement
égal a 0 et 2 (bleu), 1 et 2 (en pointillés verts), 2 et 2 (points rouges), 3 et 3 (points bleu clair), qui
correspondent a des développements de Taylor d’ordre croissants. La courbe de référence correspondant au
déplacement de la poutre w (Eq.22-1) est représentée en violet. On y voit les deux premiers modes de
résonance et le premier mode d’anti-résonance.

Un développement d’ordre optimum a été recherché de maniére a conserver a la fois une
possibilité d’inverser le probleme, de telle sorte que Z (ou A, ou g; et gz, ou G' et G") puisse étre
exprimé analytiqguement en fonction de H, et d’obtenir une grande précision sur cette inversion.
Pour satisfaire ce compromis, I’ordre du développement de Taylor a eté fixé a trois, aussi bien
pour le dénominateur que pour le numerateur. La nouvelle équation approchée du déplacement de
la poutre est donc une fonction de transfert ayant un numérateur et un dénominateur d’ordre égal
as.

A Z? 2Z 4
H _kw(L,w) K, sinh(AL)cos(AL)—cosh(AL)sin(AL) _ 2554051500 311850 ' 315 3
H, F. A’El 1+cosh(AL)cos(AL) A N Z? z,,
37424200 1260 3
(Eq.3-2)
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Cette équation est un polynéme du troisieme ordre en Z avec H/Hy, comme paramétre (Ho est la

valeur statique de H). Ce quotient polynomial a I’avantage d’étre réversible. Trois solutions (Z;,

Z,, Z3) de I'equation (Eq.3-2) sont obtenues en utilisant un solveur mathématique commercial.

Ces solutions non triviales sont présentées dans les équations Eq.4-2 a Eq.13-2.

z: 7" 2z 4
H _ 2554051500 311850 315 3 _|,
H, Z° Z° 7
- + -—+4
37424200 1260 3
U, T,
2
7 oy M WL T,
Vl 3Ul
U, T U, T,
2 2
2 23 W7 1, T, NBa, L,
2V, 2713, 2 v,
U, T U, T
2 2
Z,= U, W, —£V1+T—2—£i 3, W, +V,
2, 273U, 2 v,

Avec les termes :

H, 3
LML
HO n3 n4
M1,
HO nl n2
b _H12
H,3 ns

0

3 3 2 2 3 %
T T T T, _Um U, T, U,T,
Vi= + 3t + 3 a2 | T TR T A2
U, 27U, U, 27U; 6U; U, 9, 6U,;

Ou les parametres n; ont pour valeurs :
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(Eq.4-2)

(Eq.5-2)

(Eq.6-2)

(Eq.7-2)

(Eq.8-2)

(Eq.9-2)

(Eq.10-2)

(Eq.11-2)

(Eq.12-2)



n, =3742200 ; n, = 2554051500 ; n, =1260 ; n, =311850 ; n, =315 (Eq.13-2)

Chacune des trois solutions correspond a une solution physique sur différentes gammes de
fréquences. A titre d'illustration, la Figure 9 montre g; et g, obtenus avec chacune des solutions
Z1, Z, et Z3. Ces résultats sont obtenus apreés avoir généeré des données de simulation a I’aide du
modeéle décrit dans la partie 3.1 du chapitre 1, en supposant un comportement de fluide complexe
et un levier spécifique simulé dont les fréquences de résonance du premier et du second mode

sont égales a fy et fy.

Pour les résultats montrés sur la Figure 9, on peut observer que la solution Z3 est valable sur toute
la plage de fréquence allant de quelques Hertz jusqu'a 10 kHz. Ensuite, entre f; et f; les solutions
sont valides par parties suivant la gamme de fréquence considérée. En combinant toutes les
solutions le comportement hydrodynamique peut étre calculé ici jusqu'a 30 kHz avec ces donnees

de simulation, c'est-a dire jusqu’au deuxiéme mode de résonance f;.

L’augmentation de I’ordre du numérateur et du dénominateur du développement de Taylor
permet d’améliorer le calcul des propriétés hydrodynamiques g; et g2 sur une trés large plage de
fréquence, jusqu’au deuxiéme mode de vibration hors-plan de la micropoutre. Ces comparaisons
en termes d’amélioration de la précision par rapport au calcul inverse initial provenant de la

fonction de transfert du second ordre (cf. Eq.2-2) seront présentées dans la partie suivante.
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Figure 9 — a) Partie dissipative g, et b) inertielle g,, de la fonction hydrodynamique, respectivement
calculées a partir des trois solutions inverses (Z; : +, Z, : O, Z3 : *) ; la fonction attendue utilisée pour générer
les données de simulation est tracée en tiret bleu clair.

Une autre astuce mathématique (uniquement valide pour les développements en série) permet
d’améliorer la précision du calcul inverse de g; et g.. Elle repose sur le fait que I’Eq. 2-2 peut

s’écrire, pour des developpements d’ordre infinis :

0

D —0,Hn)Z" =0 (Eq.15-2)

p=0

Dans cette équation (Eq.15-2) on appelle Hporm le déplacement normalisé egal & H/Ho. En
considérant que e, = (r, —q,H ), I’équation (Eq.15-2) devient, pour pmax=3:

Qg+ oLy + aZZﬁZlS + a3213\2|3 =0 (Eq.16-2)

Ici Zypp3 correspond a la solution Z; ou Z, ou Z3 calculée dans les équations Eq.5-2 & Eq.13-2. En
revanche, ces trois solutions n’annulent pas I’EQ.15-2 pour pmax > 3. Dans ce cas, une erreur
associée a chaque solution apparait. Cette erreur, notée A, peut étre incluse dans I’expression de

I’équation (Eqg.15-2) afin d’obtenir une équation strictement équivalente :

Uy + 0y (Zyps + A+ @y (Zpy + A) + 5 (Zy + A + oty (Zyp +A)™™ =0 (Eq.17-2)
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Zypp3 €t a; sont connus pour tout pmay : ils ne dépendent que des résultats de mesures et des
développements en série de Taylor des numérateurs et dénominateurs de Eq.24-1. La soustraction
des équations (Eq.17-2) et (Eq.16-2) est donc un polyndéme d’ordre pmax €n A. On fait alors les
trois constatations suivantes issues des propriétés des développements de Taylor : (i) les termes
ak(21|2|3+A)" sont, a une fréquence donnée, d’importance décroissante lorsque k augmente ; (ii)
pour pmax tendant vers I’infini, A est I’erreur entre la solution exacte et la solution approximée par
Z ; (iii) A est une fonction croissante de la fréquence, qui tend vers 0 lorsque la fréquence tend
vers 0. De (i) et (ii), on déduit qu’a partir d’une certaine valeur de pmax, A devient une trés bonne
approximation de I’erreur ; de (i) et (iii), on tire qu’en-deca d’une certaine fréquence les termes

d’ordre supérieur du polynéme sont négligeables.

L’astuce présentée ici repose sur la constatation que si I’on arréte I’ordre de I’équation (Eq.17-2)
a Pmax = 5, et que I’on ne garde que les termes du polynéme d’ordre inférieur ou égal a 2, la
soustraction de (Eq.17-2) et (Eq.16-2) s’écrit alors :

4
a521?2|3 + a4le2|3 + A(Z(k +1)ak+lZ]:<2|3j +A? (o, + 30‘3Z]i:z|:«: + 60‘421422|3 +10055Z]§’2|3) =0 (Eq.18-2)
k=0

Cela permet de déterminer analytiquement et simplement un A qui, ajouté a la solution Zjpjs,
améliore la précision de la résolution de Eq. 15-2 en élargissant la gamme de fréquence de
validité de cette solution. En effet, I’Eq.18-2 un polyndme du second degré qui possede deux
solutions pour la variable A. Nous appellerons ces solutions A,; et Az, (en ne gardant que les
termes du polynéme d’ordre strictement inférieur a 2, on peut également obtenir une solution A;,

qui s’avere physiquement pertinente).

Le test de I’utilisation de Zyp3 a été fait (comme montré sur la Figure 9). Ces solutions apportent
un gain de précision y compris autour du premier mode de résonance. L utilisation du terme A
apporte une preécision supplémentaire. Nous allons désormais évaluer les avantages de
I’introduction de I’ordre 3 dans le développement de Taylor par rapport a [BEL-08] et I’intérét de

I’introduction du terme A.
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2.3 AVANTAGES ET PRECISION THEORIQUE DE LA METHODE ANALYTIQUE

Le principe de la méthode permettant d’effectuer cette vérification est résumé dans la Figure 10.
Tout d’abord on invente un liquide ayant des propriétés rhéologiques de notre choix (c’est-a-dire
qu’on lui suppose une masse volumique ainsi que des fonctions G’(f) et G’’(f)) ; ensuite en
rajoutant les parameétres de la poutre on crée par simulation un spectre de mesures ; enfin on
recalcule G’ et G’ a partir du spectre simulé en utilisant (1) les solutions inverses initialement
développees par Naser Belmiloud [BEL-08], utilisant la fonction de transfert du second ordre
(Eq.2-2) ; (2) les solutions Z, ou Z3 calculée dans la partie précédente ; (3) I’addition des termes

d’erreur A, correspondant aux différentes solutions.

G’ G" supposés

9 G" _> w

,,,,,,,,,,,, spectre | simulé
| ) ﬁ g ia *_/\
H, L b -
i| hE B
8 | ) ey Ppam 5 *

@ == 53 =) i
s e
G'G"|calculés

Figure 10 — Principe de la méthode de vérification du calcul inverse de G’ et G™ a partir du module et de
la phase du déplacement hors-plan simulés d’une micropoutre dans un milieu liquide.

Les résultats de cette vérification sont présentés ici pour la poutre LH (1440x285x20um?®) et pour
deux fluides fictifs. Le premier ressemble a I’eau, fluide newtonien ayant une viscosité de 1cP,
I’autre ressemble a un fluide complexe de type « polymeére en solution ». Ce dernier correspond
a des données extraites de la littérature, mesurees par Buchanan et al. pour une solution de CTAB
(concentration : 4% massique) [BUC-05].

Les résultats des G" calculés dans les différents cas (1), (2) et (3) sont montrés sur la Figure 11-a

pour le fluide newtonien et 11-b pour le fluide complexe.
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: Solution ordre 3, Z, + terme A
: Solution ordre 3, Z, + terme A

: G théorique supposé

+ : Solution ordre 2
O : Solution ordre 3, Z,
+ : Solution ordre 3, Z, + terme A

Figure 11 — G" calculé dans le cas (1) (+) ; dans le cas (2) pour la solution Z; (o) ; dans le cas (3) pour la
solution Zz et A (*) ; dans le cas (3) pour la solution Z, et A (.) ; dans le cas (3) pour la solution Z; et A (0) ; G™
théorique ayant servi & générer des données de simulation (-) ; a) dans le cas d’un fluide newtonien ; b) dans le
cas d’un fluide complexe.

Sur la Figure 11, le module visqueux (G") calculé dans le cas (1) ne suit ni la tendance linéaire du
fluide newtonien (Figure 11-a), ni la tendance du module de cisaillement simulé (Figure 11-b).
Par contre a la fréquence propre f, la valeur recalculée est tres proche du G" fictif aussi bien pour

le cas newtonien que complexe, avec une erreur relative de I’ordre de 1%.

Dans les cas (2) et (3), au contraire, les tendances sont parfaitement respectees sur une large
gamme de fréquence allant jusqu’a 10 kHz environ, au-dela de la fréquence propre, et méme
jusqu’a 30 kHz en utilisant certaines solutions et certains termes d’erreur A. On constate que
I’erreur relative sur G’ autour de la fréquence propre est de I’ordre de 10 ppm. Ces observations

démontrent que :

- le modéle [BEL-08] est suffisant pour déterminer G™ a la fréquence propre, mais est

incorrect aux autres fréequences, que le fluide soit newtonien ou complexe ;
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- la résolution avec développements de Taylor d’ordre 3 est correcte non seulement a la
fréquence propre mais également sur une gamme de fréquence allant bien au-dela de la
fréquence propre ;

- I’ajout d’un terme correctif A adéquat permet méme d’étendre la gamme jusqu’a la

fréquence de résonance du 2°™ mode.

Les résultats des G’ calculés en méme temps que G’ dans les différents cas (1), (2) et (3) ne sont
pas montrés pour le fluide complexe : en effet les tendances et les enseignements sont en tous
points les mémes que pour G’’. En revanche ils sont montrés sur la Figure 12 pour le fluide
newtonien dont I’élasticité est nulle (G’=0). Etrangement c’est ce cas qui va poser le plus de
probléme. Tout d’abord dans le cas (1), G’ est trouvé négatif avant la fréquence f, (ce qui est

impossible) et fortement positif aprés : cela est totalement incorrect.

Dans les cas (2) et (3) la valeur nulle de G’ est estimée par presque toutes les solutions a la valeur
10° Pa (cela correspond & une valeur suffisamment faible) jusqu’a la fréquence propre fo.
Aucune solution n’est exploitable au-dela de 2fy, les valeurs de G’ étant trop importantes, trop
proches de celles de G’” pour considérer le fluide comme non élastique, c’est-a-dire newtonien.
Entre fo et 2fy, seules certaines solutions du cas (3) maintiennent une cohérence physique en
donnant un comportement clairement moins élastique que visqueux avec G’<<G’’, mais méme

dans le meilleur cas la tendance est de laisser apparaitre un comportement élastique.
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Figure 12 — G’ calculé dans le cas (1) (+) ; dans le cas (2) pour la solution Z; (o) ; dans le cas (3) pour la
solution Zz et A (*) ; dans le cas (3) pour la solution Z, et A (.) ; dans le cas (3] pour la solution Zs et A (0) ; G™
théorique ayant servi a générer des données de simulation (-) ; dans le cas d’un fluide newtonien (G’ = 0)

Ces observations démontrent que le modele [BEL-08] est inapplicable en fonction de la
fréquence pour les fluides newtoniens et que I’introduction du développement de Taylor d’ordre
3 et de la fonction d’erreur A permet d’obtenir G’ sur une gamme de fréquence allant jusqu’a 2fo.

Pour les fluides ayant un comportement clairement élastique, I’erreur obtenue sera trés faible ;

pour les fluides newtoniens ou peu élastiques, I’erreur sera plus importante.

La plage exploitable pour le cas général du probléme inverse est donc réduite a 2 fo pour des
raisons analytiques ; cette limite en fréquence a été utilisée précédemment et sera utilisée par la
suite pour les caractérisations experimentales. Le calcul de G’ et G", obtenus a partir de mesures
expérimentales de micropoutres faites au vibrometre dans différents fluides, est I’objet de la

partie suivante. La nécessité d’une forme de calibration d’un certain nombre de parameétres sera

démontrée.
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3 ENJEUXET RESULTATS

La partie précédente a permis de valider le calcul inverse des propriétés rhéologiques telles que
G’ et G" de maniere purement théorique en utilisant des données simulées. Le modele, validé
dans un certain contexte théorique, doit étre confronté au traitement de mesures expérimentales,

afin de caractériser de maniére fiable G’ et G" sur une gamme de fréquence.

3.1 INFLUENCE DES PARAMETRES PHYSIQUES

Dans cette partie nous tentons d’étudier I’influence de certains paramétres physiques propres a la
micropoutre et utilisés dans I’équation différentielle d’Euler-Bernoulli. La liste des parametres
étudiés est presentée dans la Table 3. Une étude théorique en simulation (comme dans la partie
2.3) a été faite.

Parametres de modelisation de la poutre
Ho [m.N]  Paramétre de normalisation

L [m] Longueur de la poutre

b [m] Largeur de la poutre

h [m] Epaisseur de la poutre
plkg.m®  Masse volumique de la poutre

E [Pa] Module de Young de la poutre

Table 3 — Liste des paramétres étudiés pour leur influence sur le calcul du module de cisaillement G*

Dans un premier temps, I’étude de I’influence de I’erreur sur I’estimation d’un ou plusieurs
parametres de modélisation peut étre faite en simulation. Pour cela la méthode décrite dans la
Figure 10 de la partie précédente est utilisée. En effet en fixant G’, G" et un jeu de paramétre (Ho,
L, b, h, p, E) pour le calcul du déplacement de la poutre w, puis en introduisant une légére
différence dans le jeu de paramétre du calcul inverse de G’ et G", on peut étudier I’influence
d’une erreur sur tel ou tel parametre. Cette simulation a été faite dans un intervalle d’erreur relatif
de [-3%,3%] pour chacun des parametres. Les résultats pour les trois parametres Ho, L, E sont
montrés ici dans la Figure 13. lls concernent le calcul de G’ a partir d’un G’ supposé

correspondant & un comportement général de fluide complexe®.

® Données extraites de la littérature, mesurées par Buchanan et al. pour une solution de CTAB (concentration :
4% massique) [BUC-05]

86



10’
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Figure 13 — Influence de I’erreur comprise entre -3% et 3% sur la valeur de a) Hy, b) E, ¢) L sur le calcul
inverse de G’, calculé a partir de données de simulation dont le G’ théorique est supposé connu (-).

On peut observer dans la Figure 13 que chaque erreur de parametre induit une forte erreur de
résultat. Une incertitude de I’ordre du pourcent sur tous les parameétres est dramatique. En effet
chaque parametre induit un comportement d’erreur propre en fonction de la fréquence, avec plus

ou moins d’impact sur les résultats calculés.

Ainsi Hp est le paramétre ayant la plus grande influence, I’erreur qu’il induit (Figure 13-a)
modifiant fortement la pente du G’ calculé. Or, bien que I’erreur relative par rapport a la courbe

de référence est faible autour du premier mode de résonance, cette pente est essentielle pour
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déduire un comportement rhéologique. On ne pourra donc tolérer une erreur supérieure a 1% sur
Ho, 0,1 % étant I’objectif a atteindre.

L’influence du module d’Young E (Figure 13-b), est moins importante sur la pente de la courbe
calculée ; par contre I’erreur relative autour de f, est conséquente. Ainsi pour une valeur de 30 Pa
pour G’(fo), la valeur calculée avec 2% d’erreur sur E sera environ 2 fois plus grande. L’effet est

loin d’étre négligeable, I’erreur sur ce paramétre” devra étre aussi trés inférieure a 1%.

Enfin, I’influence de la longueur de la poutre L est également importante, tant du point de vue du
comportement général que de I’erreur relative autour de fy. Dans le modéle ce paramétre est a

connaitre avec une erreur tres inférieure a 1%, I’objectif étant fixé a 0,1%.

Des figures similaires peuvent étre produites pour la largeur, I’épaisseur et la masse volumique de

la poutre. Cela a des conséquences dramatiques pour deux raisons.

D’une part, la modélisation de la poutre en début de travail de thése est celle d’une poutre
homogene rectangulaire parfaitement encastrée, ce qui est une excellente premiére
approximation. Néanmoins, cela a une influence sur les résultats de simulation équivalente a celle

d’une erreur de parametre de I’ordre du pourcent : il faut modéliser plus finement la poutre.

D’autre part, une détermination aussi parfaite de ces parameétres est problématique dans la réalité.

3.2 MODELISATION FINE DE LA POUTRE

3.2.1. Prise en compte de la section réelle de la poutre

Les poutres utilisées ne sont pas constituées d’un bloc homogene et rectangulaire de silicium : les
matériaux constituant la section des poutres utilisées et leurs dimensions sont détaillés dans la
Figure 14. Cette geométrie implique qu’il ne suffit pas de prendre la masse volumique du
silicium pour calculer la masse linéique de la poutre, m_, parametre omniprésent dans les

differentes équations utilisees.

% Différentes conversations, notamment avec des rhéologues comme M. Youssry qui a collaboré a cette thése,
nous ont amené a estimer que nous ne pourrions pas avoir de résultats rhéologiquement significatifs avec des erreurs
absolues supérieures a 0,1%
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Chapitre 2 : Microrhéometre sur silicium, amélioration et résultats

piste

hSi02

hSi

-Au
- Ti
: Si0,
. Si

Figure 14 — Sections, matériaux et dimensions des micropoutres utilisées.

Le calcul de la masse linéique se déduit directement des propriétés des matériaux constituant la
section de la poutre. La largeur b est fonction des géométries A, LH ou LL, les autres largeurs ou
épaisseurs sont définies a la fabrication : hs; = 20 um, hsio; = 600 nm, hyi = 100 nm, ha, =
700 pm, bpise = 10 pm. pmar €tant la masse volumique du matériau ‘mat’ concerné, la masse

linéique de la micropoutre peut se calculer comme suit :

me = hgbpg +2hbjige o + 2N bjige O + Nsio, bosio, (Eq.18-2)

Typiquement la masse linéique considéré dans ce calcul (Eg.18-2) pour une micropoutre de type
LH différe d’environ 8% par rapport a celle d’une micropoutre supposée constituée uniquement

de silicium.

3.2.2. Prise en compte de I’encastrement non idéal

Le modéle de la poutre 1-D suppose un encastrement parfait de la poutre. En réalité ce n’est pas
le cas, notamment & cause d’une surgravure a I’encastrement des micropoutres [FAD-11]. Les
effets constatés et modélisés d’un encastrement non idéal de la micropoutre dans I’air se
traduisent par un décalage de la fréquence de résonance vers les basses fréquences de 5 a 15%
pour différentes surgravures caractérisées [FAD-11]. Une maniére simple de prendre en compte
ce défaut de fabrication irrémeédiable tout en conservant le modeéle de la poutre 1-D, est d’estimer

une longueur équivalente L de 1 a 5% plus longue [FAD-11] que celle choisie par le concepteur.
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Cependant cette estimation valable pour faire coincider modele et mesure, notamment la valeur
de la fréquence de résonance dans I’air, peut s’avérer grossiere en milieu liquide. De plus cette
surgravure a I’encastrement peut aussi étre vue comme une diminution de la rigidité équivalente

de la poutre. Néanmoins cet encastrement non-idéal doit étre pris en compte.
Pour réaliser cela de maniere simple, le compromis suivant a été utilisé :

- La longueur équivalente est fixée a la valeur géométrique définie auparavant (une marge
d’erreur strictement positive interviendra sur ce parameétre dans la suite du manuscrit).

- C’est sur le module de Young effectif de la poutre que va reposer la prise en compte de
cet effet : au lieu de rentrer une valeur de module de Young issue de la littérature et de la
composition et de I’empilement des couches constituant la poutre, celui-ci sera calculé a
partir de m_ et de la fréquence de résonance dans I’air approximée comme équivalente a la

fréquence propre dans le vide, fy.ige €n utilisant la définition mathématique de celle-ci.

47[2 fO,videz I-4mL
A |

Ou 4o est le premier coefficient d’une résolution modale issu des conditions aux limites pour une

E=—

(Eq.19-2)

poutre libre-encastrée 1o = 1,875 et | est le moment d’inertie de la section de la poutre défini
comme suit :
_bh’ Eq.20-2

o (E.20-2)

Une fois la poutre modélisée de maniere affinée, certains parametres du modeéle peuvent étre

déterminés plus précisément. Cependant I’estimation de certains d’entre eux demeure grossiére,

alors qu’ils devraient étre estimés tres précisément.
3.3 DETERMINATION ET OPTIMISATION DES PARAMETRES DU MODELE

3.3.1. Détermination

Avec la modélisation choisie, les parametres L, b, h utilisés dans le modéle sont ceux fixés par les
concepteurs des poutres, I, E et m_ sont calculés a partir de ces valeurs et de la fréquence de

résonance de la poutre dans I’air en utilisant les équations 18-2 a 20-2.

90



Le dernier paramétre qui doit étre connu de maniere precise est Ho. Ce paramétre de
normalisation est le gain statique de la poutre dans le fluide considéré. 1l doit étre connu avec si
possible 0,1% d’erreur. Or, le spectre d’une poutre mesuré au vibrométre a nécessairement un
bruit a basse fréquence important rendant impossible la lecture directe du gain statique. Une

méthode de calcul et de calibration a donc été mise en place pour ce paramétre trés critique.

La premiere étape consiste en une approximation issue de la mécanique classique. Hy est
équivalent a I’inverse de la raideur ko (Ho=1/ko) d’un systéme masse-ressort (cf. Chapitre 1, partie

2). On utilise alors la relation qui lie le coefficient d'amortissement &, la fréquence propre fy et

HO:

Hy =28 H(f,)] (Eq.21-2)

Cette équation provient directement de I'approximation d’un systéme du second ordre en f, (Eq.2-
2). Mais comme vu précédemment, cette expression contient une forte hypothése simplificatrice.
Une fois ce premier calcul fait, nous avons réalisé que la valeur Hy calculée n’était toujours pas
assez précise. De ce fait la méthode Monte-Carlo décrite dans la partie 2.1 de ce chapitre est
utilisée. Elle porte non pas sur la détermination d'une viscosité, mais sur celle de Ho. Afin que la
viscosité n’ait pas a étre connue, le déplacement de la poutre w est simplifié a un systeme du
second ordre fonction de f, et £ (Eq-35-1) extrait sur le spectre expérimental duguel on cherche a
extraire « le gain statique » Hy & basse fréquence (dans la gamme de fréquence ou le déplacement
de la poutre w et I’équation simplifiee du second ordre convergent). Le critere de distance entre
spectre expérimental et simulé s’applique donc uniquement a basse fréquence®. De ce fait la
détermination itérative de Ho (ou wo/Fo) est rapide (moins de 1s) et ne nécessite aucune

connaissance préalable sur le fluide.

3.3.2. Premiers résultats

A titre d’illustration un rhéogramme de G’ et G" en fonction de la fréquence a été calculé avec le

jeu de parametre initial calculé a partir des équations et procédures précédentes. Les résultats

10 e fit s’applique typiquement dans I”intervalle [fo/10 ; fy/3], & trés basse fréquence (f < f,/10) le bruit est trop
important.
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présentés sur la Figure 15 comparent les résultats théoriques et mesurés par une micropoutre de

géométrie A dans I’eau déionisée.

10°

10 I I I I I I I I I
1 2 3 4 5 6 7 8 9 10

fréquence (Hz) x 10°

Figure 15 — Exemple de détermination expérimentale de G’ (ligne bleu) et G" (ligne verte) pour une
mesure faite en utilisant une poutre A dans I’eau déionisée, avec un jeu de paramétre initial, le G" théorique
de I’eau déionisée étant représenté en tiret pointillé.

En utilisant le jeu de parametre initial calculé, le fluide caractérise ne correspond pas du tout & de
I’eau déionisée : I’élasticité est non négligeable (elle doit étre nulle pour un fluide newtonien), et
le module de viscosité (G") est presque un ordre de grandeur au-dessus de sa valeur théorique.
Les incertitudes résiduelles cumulées de I’ordre du pourcent sur chacun des paramétres rendent

impossible le calcul de G’ et G a chaque fréquence de maniére fiable et physiquement juste.

Les méthodes d’estimation ou de calculs des paramétres Hoy, L, b, h, m_ et E présentées ne
peuvent étre considérées comme satisfaisantes en I’état. En effet I’incertitude résiduelle sur
chaque paramétre rend impossible une mesure précise du module de cisaillement. La

détermination des parametres doit étre optimisée.

3.3.3. Optimisations

Pour pallier ce probléme une procédure de calibration, dans un fluide newtonien connu, I’eau

déionisée, a été mise en place. Il s’agit encore une fois d’utiliser la méthode de Monte-Carlo,
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décrite dans la partie 2.1 de ce chapitre, afin extraire les paramétres physiques. Cette fois la
viscosité du liquide newtonien étant parfaitement connue, I’itération porte sur le tirage aléatoire
du jeu de parametre (Ho, L, b, h, m_ et E) dans une gamme de pourcentage d’erreur propre a
chaque parametre autour de sa valeur initiale. Afin d’optimiser le temps de calcul, les tirages sont
effectués par étapes successives avec des pas trés grossiers au départ pour limiter le nombre de
combinaisons, puis s’affinant au fur et a mesure des scénarios sélectionnés. Le jeu de parameétres
qui sera retenu in fine sera celui qui aura permis de minimiser la somme (sur toute une gamme de
fréquence autour de la fréquence de résonance) de la différence au carré a chaque fréquence entre
les modules des spectres experimentaux et simulés. Ce long travail (environ 1 jour d’itération par

poutre) a été fait entre autre pour un jeu de trois poutres dans de I’eau déionisée.

Les résultats en pourcentage de modification sur la valeur des parametres initiaux sont détaillés
dans la Table 4, pour 3 poutres de géométrie A, LL et LH. Les modules et phases des spectres

expérimentaux bruts et simulés avec ces paramétres optimisés sont compareés sur la figure 16.

Ho (%) L (%) b (%) h (%) my_(%) E (%)
LL -1,9 6,0 0 3,0 0 0
LH -1,5 0,05 0 14 0 -0,2
A 25 05 0 07 0 -3,6

Table 4 — Jeu de paramétre (Ho, L, b, h, m, E : exprimés en pourcentage de la valeur initiale) obtenu pour
trois poutres de géométries LL, LH et A mesurées dans I’eau déionisée, a I’issu d’une recherche de parametres
par la méthode Monte-Carlo.
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Figure 16 — Module a) et phase b) expérimentaux et simulés du déplacement w des micropoutres LL (1),
LH (2) et A(3) obtenus avec les paramétres de calibration de la Table 4, mesurés dans I’eau déionisée (viscosité
1cP, masse volumique : 998,4 kg.m™ & 19°C).

Sur la Table 4, certains paramétres sont indiqués avec zéro pourcent de variation. En effet durant
I’implantation du programme de test nous avons remarqué qu’ils variaient de moins de 0,1% de

leur valeur initiale. Pour gagner du temps de calcul, ces paramétres n’ont plus été testés.

Sur la Figure 16 les acquisitions brutes du déplacement pour chaque poutre en milieu aqueux
montre un important bruit basse-fréquence peut ainsi étre constaté. Pour les trois géométries, une

concordance parfaite entre amplitude et phase expérimentales et simulées est obtenue grace a
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I’optimisation itérative des parametres. Cette concordance est valide sur I’essentiel des gammes
de fréquence centrées autour du premier mode de chaque poutre. La méthode d’optimisation

semble donc fonctionner*.

De plus, comme supposé au départ, on pourra remarquer que I’erreur sur Hy est forte pour les
trois géométries. L’erreur sur L est trés importante pour la longue poutre LL, moderée pour les
autres géométries'. L’erreur sur E est uniquement significative pour la géométrie A'®. Enfin
I’épaisseur h subit une correction qui parait étre fonction de la longueur de la poutre. 1l faut peut-
étre y voir I’influence des pistes en or a la surface de la poutre dont la masse ajoutée peut
modifier significativement les propriétés mécaniques de celle-ci si la poutre est suffisamment
longue. Ces tendances sont néanmoins a interpréter avec précaution car d’autres scénarios de
convergence de I’algorithme Monte-Carlo peuvent donner des résultats distincts. L’objectif de
comprehension des extractions de parametres avec ce modele simplifié serait a atteindre sur la
base de centaines d’extractions, nécessitant un temps de calcul et des optimisations informatiques

que ces travaux de thése n’ont pas abordés.

Cette méthode de calibration a permis de calculer les parametres utiles pour Vvérifier la validité
des rhéogrammes newtoniens obtenus et caracteriser ensuite des fluides non-newtoniens. Ainsi
les résultats de microrhéologie obtenus a I’aide des micropoutres dans I’intervalle de frequence

0,8-100 kHz sont présentés dans la partie suivante.

3.4 RHEOGRAMMES OBTENUS

Des rhéogrammes obtenus pour 4 fluides, a température constante (19°C) et dans le domaine
linaire de viscoélasticité, sont présentés ici. Le premier concerne le rhéogramme obtenu pour le
liquide de calibration, et tient lieu de validation de notre procédure d’optimisation des
parametres. Les autres rhéogrammes sont obtenus avec ces paramétres optimisés pour des
liquides newtoniens et complexes. Dans tous les cas, des comparaisons avec des résultats issus de

la bibliographie sont effectuées. Une discussion est alors entamée.

1 pour information, cette méthode a été implémenté sous Matlab® et n’a pas été optimisé en temps d’exécution
et de calcul (langage compilé, optimisation du code).

12'|_e probléme de I’encastrement non-idéal [FAD-11] peut expliquer ces 6% de longueur en plus pour la poutre
LL : la surgravure des microstructures a I’encastrement peut &tre modélisée par une structure plus longue.

13 Un module d”Young plus faible peut également prendre en compte un probléme d’encastrement non-idéal
[FAD-11].
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3.4.1. Rhéogramme du liquide de calibration

Le calcul a chaque fréquence de G’ et G", pour trois poutres de géométries, LL, LH et A
immergées dans de I’eau déionisée est présenté dans la Figure 17. Il est obtenu a I’issu de la

calibration décrite dans la partie précédente.

103 3 - E
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Figure 17 — G’ et G calculés apreés calibration dans les trois plages de fréquences des micropoutres de
type LL, LH et A immergées dans de I’eau déionisée.

Le rhéogramme présenté sur la Figure 17 présente un module visqueux G" ayant une pente
presque continue et proche du comportement attendu pour I’eau. Le module élastique G’ est non
nul mais présente des valeurs une décade plus faible que les valeurs de G" calculées. Ceci permet

de conclure que le fluide est bien newtonien.

La limite basse de mesure du module de cisaillement avec une micropoutre est estimée autour de
1 Pa [WAI-05]. Ici les valeurs de G* mesurees, comprises entre 1 et 20 Pa, correspondent donc a
une limite effective en dessous de laquelle la mesure semble imprécise. Cette constatation peut
étre confirmée sur le rhéogramme d’un autre fluide newtonien.
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3.4.2.

Rhéogramme d’un fluide newtonien

Le rhéogramme d’un autre fluide newtonien, une huile silicone de viscosité 20 cP (20 fois plus

visqueuse que I’eau), a également été obtenu. Ce liquide a par ailleurs été caractérisé par nos

soins a I’aide d’un rhéométre classique en rhéologie oscillatoire, & basse fréquence. Le

rhéogramme combinant les mesures de rhéologie classique et celles obtenues avec les

micropoutres est présenté dans la Figure 18.

10 ¢

10°

+  G'rhéométre

+  G" rhéométre
—® — G" micropoutres
m— (' micropoutres

10

10"

10’ 10"

3 4

10° 10 10 10°
fréquence (H2)

Figure 18 - G” et G™ mesurés au rhéomeétre (+) puis calculés apres calibration dans les trois plages de
fréquences des micropoutres de type LL, LH et A (- et 0) immergées dans de I’huile silicone de viscosité 20 cP.

Un comportement du module visqueux G" linéaire avec la fréquence, donc newtonien est

observé. Encore une fois, les valeurs de G’ calculées par les micropoutres sont discontinues et

environ une décade inferieures aux valeurs des G" jusqu’a 10* Hz. Cependant dans I’intervalle de

fréquence de la poutre de type A, les valeurs de G’ deviennent plus importantes. Une supposition

expliquant ce phenomene est faite dans la discussion (cf. partie 3.4.4). De maniere générale, la

mesure des propriétés de I’huile faite au rhéometre est correctement prolongée en fréquence par
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les mesures faites avec les micropoutres. Cela est satisfaisant pour qualifier la méthode de

mesure.

3.4.3. Rheéogrammes de fluides complexes

Aprés la caractérisation de fluides newtoniens, la caractérisation de fluides complexes a été
réalisée. Une solution de CTAB (micelles géantes) préparé comme indiquée dans la Table 2, a eté
mesurée en rhéologie oscillatoire au rhéometre puis mesurée a I’aide de trois micropoutres de
géométrie LL, LH et A, le tout par nos soins et a 19°C. Les résultats obtenus sont comparés sur la
Figure 19 avec ceux obtenus, par Galvan-Miyoshi et al., en spectroscopie par diffusion de

lumiére [GAL-08] pour la méme préparation de CTAB (obtenus a 22°C).
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10 F | ......G"_, (Galvan-Miyoshi et al, 2008) E
i — G" . (Galvan-Miyoshi et al, 2008)
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Figure 19 - G’ et G" mesurés au rhéometre (+) puis calculés apreés calibration dans les trois plages de
fréquence des micropoutres de type LL, LH et A (- et 0), comparés avec les résultats obtenus par Galvan-
Miyishi et al. («-) pour une mixture de CTAB identique.

Sur la Figure 19, I’ensemble des mesures réalisées par les trois méthodes présente une cohérence
globale au niveau qualitatif, mais ne se valident pas mutuellement au niveau quantitatif. les
mesures basses fréquences faites au rhéometre coincident avec les mesures de Galvan-Miyoshi et

al. Neanmoins G" est légérement surestimé par la mesure ‘rhéometre’, cet écart se reportant aussi
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sur les mesures ‘micropoutres’. La différence de tempeérature entre les données de Galvan-
Miyoshi et les travaux présentés ici suffit a priori & expliquer cet écart. Concernant G’, les
valeurs calculées avec la poutre LH semblent prolonger ceux obtenus par Galvan-Miyoshi et al.
En fait seules les faibles valeurs de G’ calculées par les micropoutres (notamment LL)
apparaissent comme trés fluctuantes (cela est amplifié par I’artefact d’affichage log-log). Ici les
résultats obtenus par microrhéologie passive et ceux des micropoutres peuvent étre considérés

comme complémentaires.

Une autre mesure comparative a eté faite avec une mixture de CPyCl (Table 2), montrée dans la
Figure 20. Cette fois, la comparaison avec des résultats de Buchanan et al. [BUC-05] est
présentée. Celui-ci utilise des microbilles de silice (diametre de 20 um) mises en vibration par un
systéeme de pince optique (voir chapitre 1, section 1.3). La mixture est caractérisée a température

ambiante entre 21,5 et 22 °C selon I’auteur.

En premiere approche des similitudes sont obtenues : présence de croisements G’-G", présence
de plateau, pentes similaires. Les résultats quantitatifs, eux, sont sensiblement différents des
résultats combinant les mesures faites au rhéomeétre et celles faites avec les micropoutres. Cela
s’explique par une différence de recette' entre la mixture effectivement utilisée dans [BUC-05]

ainsi que la différence de 3°C qui differe assez pour donner des résultats distincts.

14 Dans [BUC-05] la concentration de NaCl est de 0.5 M contre 0.5 mM dans ces travaux. Or la salinité d’une
solution de surfactant a un impact important sur le comportement rhéologique. Cette erreur a été identifiée
tardivement et la mesure n’a pas été répétée avec une mixture de concentration équivalente a celle utilisée dans
[BUC-05].
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Figure 20 - G’ et G" mesurés au rhéométre (+) puis calculés aprés calibration dans les trois plages de
fréquence des micropoutres de type LL, LH et A (-), comparés avec les résultats obtenus par Buchanan et al.
(-.-) pour une mixture de CPyCl identique.

Malgré la différence de préparation et de température, le comportement géneral de ces solutions
est supposeé étre le méme. De plus le méme nombre de croisement G’-G" doit étre observé. Par
exemple pour ce genre de mixtures (contenant des micelles géantes), il est connu par les
rhéologues que la fréquence a laquelle intervient le premier croisement G’-G" est étroitement liée
a la concentration. Or, on distingue clairement sur la mesure de Buchanan et al., qu’un troisieme
croisement G’-G" devrait intervenir autour de 100 kHz, caractérisé par les micropoutres autour de
70 kHz. Cependant avec la mesure des micropoutres il n’y a pas de deuxiéme croisement G’-G",
alors qu’il est mesuré par Buchanan et al. autour de 10 kHz (il devrait étre mesuré autour de 8
kHz avec les micropoutres). La mesure faite avec les micropoutres souffre donc d’imprécision.
Elle est valide pour donner des tendances de viscoélasticité mais ne permet pas une

caracterisation tout a fait fiable du fluide a chaque fréquence.
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3.4.4. Discussion

D’apres les caractérisations de fluides newtoniens, la méthode de détermination des propriétés
viscoélastiques semble souffrir d’une limite de sensibilité sur G’. De plus cette «erreur de

mesure » semble étre fonction de la fréquence d’oscillation.

D’autres types d’appareils souffrent de ce type de limitations. Par exemple, il arrive fréeqguemment
qu’un rhéomeétre mesure artificiellement des valeurs non nulles, positives ou négatives, de G’

pour un fluide newtonien ; ceci est d’ailleurs observable sur la Figure 18.

Une partie de cette erreur de mesure peut étre expliquée par certaines limites de la modélisation.
De fortes incertitudes résiduelles sur certaines hypotheses ou certains parametres du modéle ont
pour conséquence une erreur sur les G’-G" calculés (comme montré dans la partie 3.3). Certaines
hypotheses de modélisations sont fortes comparées a la relative complexité des micropoutres
silicium utilisées. Par exemple, la masse de la poutre doit étre uniformément répartie. En pratique
ce n’est pas le cas : la section parallélépipédique en silicium (de 20 pum d’épaisseur et de 10 um
de largeur) supportant la piste en bout de poutre a une masse d’environ 37 ng, contre 10 ng pour
la piste d’or. La piste d’or seulement 3 fois moins massique que la section de silicium la
supportant correspond donc a une masse ajoutée non négligeable en bout de poutre. Pourtant cela
n’est pas pris en compte avec le modéle utilisé. En effet prendre en compte une masse
additionnelle en bout de poutre complexifierait I’expression du déplacement de la poutre et

entraverait fortement la réversibilité du probleme.

Sur la Figure 18, nous avons observé des valeurs de G’ importante aprés 50 kHz. L huile silicone
semble avoir un début de comportement non-newtonien. Nous suspectons que ce ne soit pas une
erreur car le caractére newtonien d’un fluide de type huile silicone n’est pas démontré sur toute la
gamme de fréquence. Il est donc envisageable que le fluide caractérisé ait un caractére

viscoélastique apres 100 kHz au vue des courbes.

Les caractérisations de fluides complexes faites sur les Figure 19 et 20 montrent que les mesures
obtenues avec des micropoutres peuvent donner des tendances sur le comportement
viscoélastique d’un fluide en fonction de la fréquence. Les mixtures de CTAB et de CPyCl sont

identifiées comme viscoélastiques mais la présence de croisements G’-G", par exemple, n’est pas
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déterminée de maniére suffisamment fiable. En effet la mesure a chaque fréquence de G’ et G"
n’est pas entierement satisfaisante en termes d’incertitudes de mesure dans le cas général de
fluides complexes. Cette incertitude de mesure est due entre autre aux nombreux parametres mis

en jeu. Finalement la validité des rhéogrammes obtenus n’est que partielle.

4 CONCLUSION

Dans ce chapitre, une réponse a un probléme inverse particulier a été donnée. Une tentative de
résolution numérique a été proposée. Puis une proprieté de viscoélasticité telle que le module de
cisaillement complexe G* a pu étre exprimee analytiquement a chaque fréquence en fonction de
la fonction de déplacement w hors-plan de la poutre. Le modéle inverse a ensuite été étudié en
termes de validité et de précision. Ensuite I’influence de parametres physiques modélisant la
poutre a éte demontrée. Des méthodes d’estimation précises de ces paramétres ont été établies.
Enfin I’application expérimentale de la méthode proposée a été testée aussi bien sur des fluides
newtoniens que complexes. La méthode de calcul, résumée sur la Figure 21, s’est avérée trop peu
précise pour une application métrologique, en particulier a cause du trop grand nombre de
parametres physiques dont elle dépend. Une méthode fiable utilisant moins de parametres pourra

étre envisagée pour répondre au défi de la mesure microrhéologique in-situ notamment en milieu

opaque.
Ty
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Figure 21 — Synthése de la méthode de calcul de G” et G™ présentée dans ce chapitre.
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Chapitre 3

MICROSTRUCTURES ALTERNATIVES : FABRICATIONS,
CARACTERISATIONS ET APPLICATIONS

Les limitations de la méthode demontrées au chapitre précédent sont: (1) la nécessité d’une
mesure optique (pas de fluide opaque) ; (2) une calibration complexe ; (3) des microstructures en

silicium couteuses a fabriquer en petite série, donc peu adaptées au prototypage.

Pour tenter d’outrepasser ces limitations, la fabrication, la caractérisation et I’utilisation de
structures résonantes non conventionnelles ont été tentées. Ces trois étapes sont presentées dans
ce chapitre de maniére synthétique. Ainsi dans une premiére partie d’introduction, I’intérét
d’utiliser une structure en « U » est presenté. Par structure en « U » nous entendons une poutre,
telle que définie auparavant, comportant un trou couvrant la majeure partie de la surface de la
poutre, formant alors un « U ». Une deuxiéme partie décrit un nouveau procédé permettant de
fabriquer des microstructures organiques et/ou métalliques. Différentes réalisations et
caractérisations de micropoutres en « U » y sont détaillées. Une troisieme partie décrit
I’utilisation d’un fil métallique en forme de « U ». Enfin a la fin de ce chapitre les résultats de

caractérisations viscoélastiques obtenus a I’aide de ces nouvelles structures sont présentés.

1 INTERET DES STRUCTURES EN “U”

Dans cette partie, une structure en « U » en silicium de dimensions comparables a celles des
micropoutres en silicium utilisées dans le chapitre précédent est caractérisee. Cette caractérisation
permet d’abord d’introduire des modes de résonance qui n’existent pas avec les micropoutres

puis d’envisager les avantages a I’utilisation de géométries dites en « U ».
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1.1 CARACTERISATION D’UNE STRUCTURE EN SILICIUM

Description

Jusqu’alors, les micropoutres utilisées dans cette thése étaient constituées d’un monobloc
parallélépipédique encastré a une extrémité et libéré a I’autre. Dans cette configuration la surface
entiére de chaque face de la poutre est en interaction avec le fluide. Ainsi les pertes imposées par
les forces hydrodynamiques sont importantes, notamment quand la structure est déplacée dans la
direction normale aux grandes surfaces qui se voient alors opposer une grande résistance. Dans
un fluide de forte viscosité, la vibration de la micropoutre peut étre tres fortement amortie. Or, si
le taux d’amortissement est trop fort (donc si le facteur de qualité est trop faible) aucun pic de
résonance n’est alors observable. Afin d’augmenter la gamme de viscosité mesurable a I’aide de
microsystémes, une idée parmi d’autres’ est de réduire la surface d’interaction avec le fluide.
L’option choisie utilise un grand trou au cceur du parallélépipéde, formant ainsi une sorte de

« U » encastré a ses deux extrémités ; une photo d’une telle structure est visible sur la Figure 1.

Afin de vérifier cette idée initiale et d’observer précisément le comportement d’une structure en
forme de « U », des structures en silicium ont été utilisées. Celles-ci, fabriquées a I’université de
Vienne (Autriche) dans I’équipe de Franz Keplinger, nous ont été prétées par I’équipe de
Bernhard Jakoby de I’université Johannes Kepler de Linz, Autriche. Ces structures ont fait I’objet
de diverses publications [KEP-03, KEP-04, KEP-05], notamment dans le domaine de I’étude de
la viscosité de liquides [JAK-10, HER-09].

Une des structures prétées est montrée dans I’environnement logiciel du vibromeétre laser (MSA-
500 de Polytec [WEB-1]), sur la Figure 1. C’est une structure en forme de « U » en silicium de
12 um d’épaisseur, sur laquelle une piste d’or de 500 nm d’épaisseur a été déposée. Les autres
dimensions comme la longueur du « U» (L), la grande largeur de celui-ci (bg), ou la petite

largeur (celle des segments du « U », by) sont indiquées et quantifiées sur la Figure 1.

! Une autre option est de déplacer la poutre dans le plan de la poutre, permettant de minimiser les pertes visqueuses
et de cisailler le fluide. Deux modes d’actionnements sont possibles, I’actionnement longitudinal dans la longueur de
la poutre [CAS-10] ou bien I’actionnement latéral dans la direction paralléle & I’encastrement [HEI-10]. Ces modes
d’actionnement sont de maniére générale moins sensibles a la viscosité [DUF-12] mais de ce fait couvrent une
gamme de viscosité plus grande.
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Chapitre 3 : Microstructures alternatives : fabrications, caractérisations et applications

Actionnement

Deux micropointes sont observables sur la Figure 1, nécessaires pour prendre les contacts sur la
structure ; elles permettent le passage d’un courant d’actionnement. De plus la structure est
plongée dans un champ magnetique majoritairement dans la direction de la longueur du « U ». La
structure peut donc étre actionnée hors-plan comme vu précédemment par la force de Laplace. Le

comportement mécanique de la structure peut ensuite étre caractérisé dans son ensemble sur une

large gamme de fréquence.
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Figure 1 — Image au microscope d’une structure silicium en forme de “U”, dans I’environnement logiciel du
MSA-500. Un maillage de mesure de la structure est visible sur la structure (m) ; les dimensions de la structure
ont été ajoutées en rouge.

Détection

Le vibrométre laser utilisé permet de réaliser un maillage du « U » permettant de mesurer le
déplacement hors-plan en fonction de la fréquence en chaque point du maillage (m sur la Figure
1). Chaque mesure ponctuelle est effectuée de maniere trés précise grace a deux mesures
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simultanées. Un laser de référence mesure les vibrations parasites ambiantes loin de la structure
(point lumineux en bas & gauche sur la Figure 1). Puis un autre laser (le point lumineux sur le
« U » sur la Figure 1), mesure les vibrations au point de mesure. La soustraction entre la mesure
de référence contenant le bruit ambiant et la mesure sur la structure en vibration permet de
caractériser la vibration mécanique locale au point de mesure. Cette caractérisation différentielle
qui peut faire I’objet d’une moyenne (sur au maximum une centaine de mesures) est répétée a
chaque point du maillage. La méthode de caractérisation suppose des conditions expérimentales

fixes durant toute I’expeérience (celle-ci pouvant durer plusieurs minutes).

Dans un second temps, un logiciel intégré au vibromeétre calcule la moyenne de I’amplitude de
tous les déplacements mesurés en fonction de la fréquence. Cela permet d’obtenir le spectre de

résonance moyen de la structure. Ce spectre est montré sur la Figure 2.
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Figure 2 — Moyenne du module du déplacement sur toute la structure en « U » en fonction de la fréquence.

La structure en « U », sur la plage de fréquence 1-200 kHz, possede cing modes de résonance
numérotés de 1 a 5 sur la Figure 2. Alors que pour une poutre classique, il y a une amplitude

décroissante des modes de vibration en fonction de la fréquence [PAO-09], ici on observe que les
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Chapitre 3 : Microstructures alternatives : fabrications, caractérisations et applications

modes 2 et 4 ont une amplitude plus importante que leurs voisins respectifs (modes les plus

proches en fréquence du mode considérg).
Analyse modale

Un autre logiciel intégré au vibrometre permet d’effectuer une analyse modale : a partir des
mesures effectuées en chaque point du maillage, on peut visualiser les différents modes de
vibration mécanique de la structure. La reconstitution de chaque mode de la structure en « U » est

montrée dans la Figure 3.

o o

1
Mode 1 Mode 2 Mode 3 Mode 4 Mode 5
11,32 kHz 28,97kHz 83,25kHz 113,89 kHz 166,82 kHz
| J | | |
Fréquence

Figure 3 — Représentation spatiale des modes de la structure en « U » a partir des mesures faites en chaque
point du maillage.

La Figure 3 illustre spatialement le déplacement et la déformation de la structure en « U » subies
pour chague pic de résonance observé sur la Figure 2. Les modes impairs, encadrés de bleu sur la
Figure 3 et placés en haut de la figure, correspondent aux modes ou les deux segments paralléles

du U se deplacent en phase. Ces modes ressemblent a des modes hors-plan classiques d’une
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poutre pleine (c'est-a-dire non évidée en son centre comme c’est le cas de la structure en « U »).
Par contre les modes pairs, ici 2 et 4 (encadrés de rouge sur la Figure 3 et placés en bas de la
figure), correspondent a des modes ou les deux segments paralleles du « U » sont en opposition
de phase. Ces observations confirment celles de travaux antérieurs [KEP-05]. Elles permettent
également de mettre en évidence un phénomeéne non décrit dans [KEP-05] pour le mode 5. En
effet, alors que pour les modes 1 a 4 le segment terminal du « U » (le segment paralléle a
I’encastrement) ne subit pas de déformation, il n’en est pas de méme pour le mode 5 dans lequel
ce segment subit une deformation de type « mode 1 » de vibration d’un pont encastré aux deux
extrémités. Ici la longueur de ce segment et la longueur du « U » ont un grand multiple commun.
En changeant la longueur de ce segment on pourra abaisser ou au contraire augmenter en
fréquence I’apparition de ce type de modes. Pour notre application cette famille de modes n’est

pas désirés.

L’analyse modale permet également de caractériser la vitesse moyenne de la structure. Cette
caractérisation est présentée et comparée aux micropoutres dans la partie suivante pour mettre en

avant des avantages potentiels de la géomeétrie dite en « U ».

1.2 AVANTAGES DE L’UTILISATION DES STRUCTURES EN “U”

Jusqu’ici, I’intérét des structures en « U » par rapport aux micropoutres classiques n’apparait pas.
La cartographie réalisee précédemment n’apporte rien dans un contexte de caractérisation optique
du déplacement des structures. En effet, elle constitue une perte de temps importante en
comparaison d’une mesure unique réalisée en un seul point de la structure. De plus le logiciel
réalise la moyenne des modules du déplacement mesurés (et non du déplacement complexe) sur
toute la structure, donc I’information de phase est perdue. En fait, les enseignements que I’on

peut tirer de cette cartographie sont utile pour une éventuelle détection électrique.

La mesure de la tension induite aux bornes du « U » en vibration dans un champ magnétique

constant est envisagée. Cette tension est proportionnelle a la variation du flux du champ
o¢

magnétique et donc a la vitesse de vibration de la structure (u = S u étant la tension induite, t

le temps et ¢ le flux du champ magnétique). Si la vitesse moyenne de déplacement des modes
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antisymétriques de la structure en « U » est superieure a celle mesurée dans le cas des modes
symétriques, alors I’amplitude de la tension induite mesurée aux bornes du « U » sera plus
importante pour les modes antisymétriques.

Un exemple de spectre sur la Figure 4, montrant la vitesse moyennee sur toute la structure en
fonction de la fréquence, permet de visualiser la différence de vitesse entre les modes de

résonance d’une structure en « U » (Figure 4-a) et d’une micropoutre de type LH (Figure 4- b).
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Figure 4 - Vitesse moyenne a) de la structure en « U », b) d’une micropoutre de type LH, en fonction de la
fréquence.

Keplinger et al. ont mesuré et validé par simulation sur la méme structure que I’amplitude du
premier mode antisymétrique était plus importante que celle du premier mode symétrique [KEP-
05]. Ces résultats sont confirmes sur la Figure 4. Le deuxieme mode (antisymétrique) est pres
d’un ordre de grandeur plus rapide que le premier mode de résonance de la structure en « U »
(Figure 4-a). De plus I’amplitude du mode 2 de la structure en « U » est équivalente au premier
d’une micropoutre de type LH (Figure 4-a et b) pourtant 8 um plus épaisse. Enfin les modes
d’ordres supérieurs de la structure en « U » ont une amplitude plus élevée que ceux de la
micropoutre de type LH pour une longueur de structure similaire (1440 pum pour LH contre 1500

um pour la structure en «U»). Ces constatations confirment I’intérét porté aux modes
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antisymétriques en vue d’une mesure de la réponse induite. Ce type de mesure sera abordé dans

la section 3.2 de ce chapitre.

Les avantages attendus des structures en « U » sont donc: (1) une diminution de la surface
d’interaction fluide-poutre afin d’élargir la gamme de viscosité mesurable (2) ; une plus grande
abondance de modes de résonance (les micropoutres n’ont pas de modes antisymétriques) ; (3)
des modes de résonance antisymeétriques qui pourraient permettre une détection électrique
intégrée facilitée pour certaines géométries de structures en « U ». Pour toutes ces raisons la
fabrication de microstructure en « U » a été sérieusement envisagée : d’une part avec des
techniques de fabrication rapides et alternatives dans cette thése mais aussi sur silicium dans le
cadre d’une thése commencée cette année [BOU-13]. La partie suivante détaille un procédé de

fabrication innovant utilisé pour fabriquer des microstructures en « U ».

2 PROCEDES DE FABRICATION

2.1 STRUCTURES DECOUPEES A TRES BAS COUT

Un procédé de fabrication mis en ceuvre pour la fabrication de structures en « U » en matériaux
métalliques ou organiques a été développé au cours de la these. Il s’appuie sur I’utilisation d’une
machine de découpe au cutter. D’autres travaux, notamment en microfluidique, utilisent ce type
de machine dans un procédé de fabrication non conventionnel [YUE-10]. Cette machine, montrée
sur la Figure 5, a une résolution de découpe de 10 um et peu couper certaines feuilles de
plastique, de papier ou d’autres matériaux jusqu’a 250 um d’épaisseur (d’apres les données
fournies par GRAPHTEC [WEB-2]). Un logiciel fourni par le constructeur permet de dessiner un
motif a I’échelle pour le découper ensuite. Il permet aussi de contr6ler la machine lors de la

découpe.
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Figure 5 — Graphtec Craft Robo Pro : Machine de découpe cutter.

Découpe et gravure

La vitesse, I’accélération et la force appliquée par la lame lors de la découpe sont des paramétres
ajustables a chaque découpe. L’ajustement de ces paramétres permet de couper totalement ou
partiellement la structure (dans ce dernier cas, le résultat est semblable a une gravure) et de
s’adapter a différents matériaux (papier, plastiques, métaux en fine épaisseur...). En combinant
découpe et pseudo-gravure, la fabrication de structures complexes peut étre envisagée. Cette idée

est récapitulée dans la Figure 6-a.

De plus, le matériau découpé peut ne pas étre homogene. Ainsi une structure multicouche peut
étre envisagée, certaines couches assurant la conduction de courant électrique et d’autres les
propriétés mécaniques de la structure (par exemple). La découpe partielle ou totale permet
ensuite d’isoler une partie d’une autre puis finalement de découper la structure voulue. En
théorie, la méthode proposée est donc extrémement modulaire et permet la fabrication compléte

d’un (milli ou micro)systéme complexe a partir d’un matériau découpable structuré au prealable.

Le support des couches structurantes peut étre lui-méme structurant ou non. Ainsi si le matériau
support est structurant il sera découpé avec I’empilement de couches déposées par la suite. Dans
ce cas un support adhésif est utilisé lors de I’étape de découpe (cf. Figure 6-b en haut). Sinon une
couche sacrificielle est déposée pleine plaque sur le matériau support avant le dép6t des couches

structurantes. Celle-ci sera retirée une fois la découpe effectuée (cf. Figure 6-b en bas).
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Figure 6 — a) Possibilités de la découpe au cutter, photos de structures réalisées avec la machine de découpe
cutter ; b) Résumé général des procédés de fabrication envisagés

Structuration

De maniere générale, la feuille qui est découpée peut étre recouverte au préalable de plusieurs
types de matériaux. Les couches déposées peuvent constituer les couches fonctionnelles ou
structurantes du dispositif découpé. En pratique dans ce procédé, elles sont déposées une a une
sur un matériau support. Trois matériaux support des différentes couches ont été testés. Il s’agit
de feuilles de papier, de feuilles d’aluminium, puis de feuilles en plastique transparent (acétate de

cellulose, utilisé pour la rétroprojection).

113



Sur support en aluminium

Afin de contréler I’épaisseur des dépots effectués et de fabriquer des structures fines, un procédé
de depdt detaillé sur la Figure 7 a été utilisé (cette étape s’inscrit dans le procédé de fabrication
au niveau de I’étape de dépbt décrite sur la Figure 6-b). Il utilise comme support de dép6t un
wafer de silicium sur lequel est fixée manuellement une feuille d’aluminium. Ensuite le dép6t a la
tournette (spin-coating) [SUK-85, MID-93] de SU8-30502 (procédé 1) ou d’époxy CV59°
(procede 2) est effectué (a 1000 tours par minute durant 60 secondes), puis un recuit sur plaque
chauffante a lieu durant 1 minute et demi a 95 °C pour la SU8 et & 110°C durant 5 minutes pour
la CV59. Une encre d’époxy chargée au graphite est ensuite déposée sur la couche réticulée de
CV59 a 2000 tours par minute durant 60 secondes. L’épaisseur de SU8 réticulée a la fin du

procédé n°1 est d’environ 90 um, a la fin du procédé n°2 I’épaisseur totale atteint environ 70 um.

Ces procédés de dépdt ont fait I’objet de différentes optimisations. Dans le procédé n°1, la SU8
n’est pas réticulée a I’'UV avant la découpe car la rigidité de la SU8 réticulée produit la cassure
du matériau durant la découpe. La réticulation de la SU8 a donc lieu une fois les structures
libérées. Ensuite un post-recuit intervient pour finaliser la réticulation. Dans le procédé n°2,
I’époxy est utilise car la reticulation est modulable en fonction de la température du recuit. Dans
ce cas la découpe est possible avec un matériau presque totalement réeticule. Le fait de ne pas
avoir a effectuer un recuit une fois la structure découpée est un avantage. En effet un tel recuit

crée des contraintes dans la structure multicouche, la déformant.

2 SU8 série 3050, www.microchem.com
® Epoxy, CV59, www.epotek.com
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Procédé n°l

a-1) Pose d’une feuille d’aluminium
Feuille d’aluminium
Wafer silicium

b-1) Spin-coating
SU8 3050

Feuille d’aluminium
Wafer silicium

Procédé n°2
a-2) Pose d’une feuille d’aluminium
Feuille d’aluminium
Wafer silicium

b-2) Spin coating , Réticulation
Epoxy CV59
Feuille d’aluminium

Wafer silicium

c-2) Spin coating , Réticulation
CV59 (66%)+ Graphite (33%)
Epoxy CV59

Feuille d’aluminium
Wafer silicium

c-1) Retrait du wafer de silicium

SU8 3050
Feuille d’aluminium

~

Découpe

d-2) Retrait du wafer silicium
CV59 (66%)+ Graphite (33%)

Epoxy CV59
Feuille d’aluminium

~ =

Découpe

Figure 7 — Procédés de dépdt par spin-coating de matériaux a découper.

Sur support en papier

La technique de dépdt sur support en papier est la sérigraphie [BID-71, GAR-88]. Deux encres
ont pu étre sérigraphiées de maniére uniforme sur toute la surface d’une feuille d’épaisseur 150
pm. La premiére est une encre commerciale* d’époxy chargée a I’argent qui permet d’obtenir une
couche conductrice a la surface du papier aprés un recuit a 130 °C durant 30 minutes dans une
étuve. La seconde encre a été préparée par nos soins au laboratoire IMS : elle est constituée
d’epoxy CV59 et de poudre de graphite dans un ratio 66%-33% en masse. Le méme recuit que
précédemment permet d’obtenir une couche semi-conductrice a la surface de la feuille de papier.

L’épaisseur totale de la feuille « papier + encre » aprés dépot et cuisson est environ de 200 um.

* Polymer silver conductor 1901-S, ESL Electroscience Company, UK, www.electroscience.com
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Aluminium sur support en plastique

Un autre procédé de dépdt a également été utilisé. La technique met en ceuvre un dép6t
d’aluminium sur une feuille de plastique transparent par Electron beam physical vapor deposition
(EBPVD) [HAR-06, GEO-92]. L’épaisseur du dép6t d’aluminium est de 700 nm. La technique
n’implique presque aucune élévation de température du support du deépdt, permettant ainsi
I’utilisation de support en plastique. Cet empilement d’une fine couche d’aluminium sur plastique
a permis d’obtenir la découpe la plus précise et de fabriquer les microstructures les plus petites

comparées aux autres techniques.
Libération des structures

Dans le procedé de fabrication standard suggére par les fabricants de la machine, le point faible
réside dans la libération des structures. Comme décrit sur la Figure 6-b, le matériau a découper
est initialement collé sur un support autocollant fourni. Une fois découpée, la structure doit étre
décollée de ce support. Or lors de la séparation du support autocollant et de la structure, celle-ci
peut se casser ou se fragiliser lorsqu’elle est trop petite ou trop fine, et cela quel que soit le

matériau de la structure (papier, aluminium, polymere, etc.).

Dans le cas particulier de structures métalliques, un procédé de couche sacrificielle tres simple a
été mis en place et utilisé. Le matériau a découper est collé avec une quantité contrdlée de colle a
papier liquide® sur une feuille cartonnée (nouveau support de découpe). Quand la réticulation de
cette colle liquide est suffisante, la découpe peut étre faite. Ensuite la feuille cartonnée et la
structure decoupée sont plongees dans I’eau. Comme la colle est soluble dans I’eau, la structure
découpée se detache naturellement du support. Cette technique additionnelle a été utilisée pour
des structures micrométriques fragiles. Elle a permis notamment de fabriquer des microstructures

tout en métal, découpées dans une feuille d’aluminium commercial de 12 um d’épaisseur.
Réalisations

Differentes structures en « U » ont été fabriquées, de dimensions millimétriques jusqu’a des

dimensions micrométriques. Quelques exemples sont présentés sur la Figure 8.

® Colle commerciale UHU liquide soluble dans I’eau
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Les structures S5 et S6 sont des structures en papier respectivement sérigraphiées avec une époxy
chargée au carbone et une autre chargée a I’argent. Ces structures, une fois fabriquées, ont
I’avantage d’étre bien planes et homogénes. Cependant & cause de la dechirure du papier a
I’échelle micrométrique lors de la découpe, les bords de la structure ne sont pas trés bien définis.

Les structures S3 et S4 sont constituees d’une feuille d’aluminium sur laquelle est réticulée une
couche de SUS8. Ces structures sont bien définies mais subissent des contraintes a cause du

dernier recuit qui déforme la structure. Ces effets sont observables sur la Figure 8.

La structure S2 est une structure faite avec un empilement de feuille d’aluminium, d’époxy, puis
d’époxy chargé au carbone. Ces structures sont tres bien définies quand elles sont bien
découpées. Le matériau réticulé a tendance a se fracturer a I’échelle micrométrique de la méme

maniére que la SU8 réticulée a I’échelle macroscopique.

Enfin la structure S1 est obtenue en découpant la feuille de plastique transparent sur laquelle est
déposée de I’aluminium par EBPVD. La decoupe de cet empilement permet d’aller aux limites de
la machine de découpe. Cependant a cause de la force appliquée lors de la découpe, et de
I’épaisseur de la feuille, la couche d’aluminium se détache par endroit a proximité de la zone de

découpe. Cela est observable sur la vue zoomée de la structure S1.
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Figure 8 — Vues de différentes structures en « U » découpées. Des zooms au microscope sont présentées pour
les structures S1, S3 et S6.

Applications et optimisations

Ces procédés de fabrication offrent en I’état de nombreuses possibilités. La production de
dizaines de structures différentes peut ne durer qu’une demi-journée, du dépdt des couches
jusqu’a la découpe des structures. En effet les différentes techniques de dép0ts présentees ne
requierent ni masquage ni révélation. Cette étape prend donc au maximum 2 heures. Ensuite la
découpe des structures est tres rapide. La découpe d’une seule structure en « U » nécessite moins
de 10 secondes ! Ce procédé est donc parfaitement adapté au prototypage, notamment celui de
microstructures. 1l sera probablement utilisé au sein de I’équipe pour le test de microstructures
polymeres comportant des propriétés électrostrictives dans le cadre du projet ELENA, projet
financé par I’Agence Nationale de la recherche (ANR) pour la récupération d’énergie [ELE-16].
Le procedé est actuellement utilisé pour découper des structures de test constituées de polymeére

composite piezorésistif dans le cadre du projet ANR intitulé SoftPiezoRes [SPR-13].
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Cette famille de procédés de fabrication pourrait étre optimisé. D’une part la résolution de la
découpe peut étre améliorée. Pour cela il faudrait utiliser des procédés de dépots de couches fines
(comme I’EBPVD) sur des films plus fins, d’une dizaine de microns d’épaisseur par exemple®.
Cela n’a pas été fait dans cette thése. D’autre part, les couches polymeres utilisées ici (SU8,
epoxy) pour démontrer la faisabilité du procédé peuvent étre remplacées par bon nombre de
couches fonctionnelles (par exemple du Polyétheruréthane (PEUT), pour la détection en milieu
gazeux [LOC-07], ou bien des polyméres a empreintes moléculaires pour la détection spécifique
en milieu liquide [DUB-12]). Finalement, la technique de microdécoupe, associée a différents
procédés de dépdt, et notamment de couches sacrificielles, ouvre les portes d’un prototypage
rapide de microcomposants efficace et novateur, qui devrait pouvoir étre amélioré et se

développer d’avantage a I’avenir.

Dans la partie suivante, d’autres types de structures en « U » sont fabriqués spécifiquement pour
la mesure de viscoélasticité avec un procédé de fabrication extrémement simple qui s’avérera trés

efficace en termes de performances.

2.2 STRUCTURES A BASE DE FIL EN « U »

Les cordes vibrantes de dimension micro ou millimétrique sont de tres bons candidats pour la
mesure de viscoélasticité [C1O-10]. Néanmoins une corde tendue entre deux extrémités est
soumise a une tension mécanique. Cette tension peut d’ailleurs étre utilisée pour changer la
fréquence de resonance de la corde vibrante [HEI-11]. La corde peut étre actionnée
électromagnétiquement par le passage d’un courant. Cependant la stabilité expérimentale de ce
dispositif s’est avérée limitée. En effet une mesure correcte de la viscosité implique une stabilité
parfaite du systeme vibrant entre différents milieux a caractériser. D’un milieu a I’autre, des
parametres comme la dissipation thermique dans le milieu changent, provoquant de légers
changements dans les propriétés des matériaux et dans la tension mécanique appliquée a la corde.
Or si la réponse en fréquence de la corde varie avec d’autres paramétres que la viscosité et la

masse volumique du milieu & caractériser, il devient compliqué d’en faire un capteur fiable.

® Diminuer I’épaisseur du matériau & découper permet & matériau égal de diminuer la force de la découpe, ainsi que
de faire moins pénétrer la lame dans le support. Les contours de la structure découpée sont alors mieux définis.
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Depuis longtemps des (macro)viscosimétres a tige vibrante s’affranchissent du probléme de

tension mécanique et mesurent la viscosité de maniére fiable [RET-87, STE-96].

Afin de négliger la tension mécanique et d’obtenir un résonateur stable, en utilisant toujours une
corde, on donne & la corde une forme de « U ». Dans ce cas il y a une grande liberté sur les
dimensions du « U » formé en termes de longueur totale (L) et de largeur de la structure (bg). Les
seules restrictions concernent le diametre de la section de la corde (bp) qui doit rester beaucoup
plus petit que les autres dimensions. On peut méme miniaturiser aisément le dispositif du « U »
vibrant. C’est ce qui a éte fait ici.

Un fil d’acier non magnétique de 79 um de diametre a été utilisé dans la majorité des travaux
présentés. Comme montré sur la Figure 9, une petite boucle faite a la main est fixée par un
systeme d’encastrement magnétique (c’est-a-dire en coincant le « U » entre deux matériaux
magnétiques qui s’attirent mutuellement et le maintiennent ainsi en étau). L’ encastrement de ce
systéeme étant amovible, ce systeme a permis d’actionner différentes géométries de fil en « U » en
modulant la longueur ou la largeur du « U », et en donnant des formes arrondies et non

rectangulaires .

Filen« U»

Figure 9 — a) Schéma de I’encastrement et de I’actionnement d’un fil en « U » b) Image au microscope d’une
portion de fil en « U ».

Des variantes ont également été réalisées. L une concerne un autre type d’encastrement : afin de
fabriquer des structures plus stables dans le temps, de petites boucles en « U » du méme fil, ont

été brasées a I’étain sur un PCB aux deux extrémités du « U ».
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L autre concerne le type de fils : notamment, des fils de tungsténe de 100 et 200 um de diametre

ont été utilisés, avec les deux types d’encastrement (encastrement magnétique et brasure).

Ce procede de fabrication extrémement simple a permis de fabriquer différentes structures de fil
en « U ». En raison du cété artisanal de la technique et de I’utilisation de fils déformables (par
nature), la reproductibilité de fabrication n’est pas du tout assurée en utilisant cette technique.
Pourtant la caractérisation de ces structures vibrantes, objet de la partie suivante, a permis de
démontrer de trés bonnes performances en vue d’une utilisation pour la mesure de viscoélasticité,

s’affranchissant du manque de reproductibilite.

3 CARACTERISATION DES STRUCTURES FABRIQUEES
3.1 ACTIONNEMENT ET DETECTION DES STRUCTURES DECOUPEES

Actionnement

L’actionnement mis en ceuvre est un actionnement électromagnétique utilisant la force de
Laplace. 1l permet d’actionner les structures en « U » de la méme maniere que les micropoutres

actionnées précédemment en milieu gazeux ou liquide.
Détection optique

Dans un premier temps la caractérisation de I’actionnement de ces structures a été faite
optiquement en utilisant le vibrometre laser. Les structures S1, S3 et S4 sont actionnées dans I’air
et dans I’eau et leur spectre de résonance est mesuré. Le premier mode de résonance de ces trois
structures est observable sur la Figure 10. Les facteurs de qualité des difféerentes structures y sont
indiques pour chaque mesure (dans la couleur de celle-ci). Comparés a ceux de structures en
silicium les facteurs de qualité sont trés faibles dans I’air (Q est de I’ordre de 10° pour les
structures en silicium A, LH et LL alors que pour les structures S1, S3 et S4 il est inférieur a 15) ;
a liquide équivalent, les facteurs de qualité sont ici environ deux fois inférieurs a ceux obtenus

avec les mémes poutres en silicium.
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Figure 10 — Spectres de résonance des structures S1, S2 et S3, respectivement a) dans I’air et b) dans I’eau
déionisée. Les facteurs de qualité associés & chaque mesure sont également indiqués.

Les performances des structures fabriquées sont donc trés inférieures a celles du silicium en
milieu gazeux et légerement inférieures en milieu liquide. Cela est d{ a trois facteurs principaux :
(1) les dimensions des structures, (2) les pertes internes dans les matériaux liées a la nature
viscoélastique des polymeéres utilisés, (3) les pertes a I’encastrement. Pour préciser I’influence de
ces trois facteurs, il nous faut rappeler que le facteur de qualité total de la structure prend en

compte I’ensemble des pertes subies par la structure, il s’écrit :

1 1 1 1
= + +
Qtotal QE* Q fluide Qencastrement

o (Eq.2-3)

Ou Qe représente les pertes internes, Quige l€S pertes visqueuses dues au fluide et Qencastrement 1€S

pertes a I’encastrement.

(1) Les structures en « U » caractérisées sont notablement plus grandes que les structures en
silicium. Il en résulte des fréquences de résonance plus petites. Ainsi, indépendamment
des valeurs de Qgx et Qencastrements ON S’attend a mesurer un facteur de qualité total plus

faible que dans le cas du silicium.
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(2) Tout solide viscoélastique présente un module d’Young complexe E*=E’+JE" ou E’
représente une partie réelle d’élasticité et E" une partie imaginaire qui quantifie les pertes
visqueuses. Le facteur de qualité lie aux pertes internes viscoelastiques dans une structure
mono-matériau s’écrit alors Qg~ =E’/E" [YAS-00]. Le silicium est un matériau
essentiellement élastique pour lequel E’>>E" et donc pour lequel Qg est trés grand. Les
structures S1, S3 et S4 sont constituées d’aluminium et de polymere (plastique ou SU8),
dont le comportement au niveau des pertes internes est assimilable a une structure mono-
matériau en polymere. Or ces polymeéres sont des solides viscoélastiques pour lesquels la
condition E’>>E" n’est pas statisfaite. Par conséquent Qg~ est ici faible.

(3) Quand la micropoutre se déplace, des forces a son encastrement sont appliquees. Ces
forces exercées au niveau de la section encastrée de la poutre (en x = 0), sont
décomposable en deux termes : une force de cisaillement dans la direction de I’axe z, et
un moment s’exercant autour de I’axe y. Dans un cas reel, I’encastrement n’est pas
parfaitement rigide, la force et ce moment exercés par la poutre déplacent la section de la
poutre encastrée. Cela entraine ainsi un travail mécanique. Celui-ci dissipe une partie de
I’énergie fournie par la poutre [LOC-07]. Dans le cas des structures découpées,
I’encastrement est en plastique. Les pertes a I’encastrement du « U » sont donc
importantes de par la nature des matériaux composant I’encastrement de ces structures.

Cela induit des facteurs de qualité faibles.

Dans le cas de ces structures en plastique, les pertes internes viscoélastiques dominent dans I’air.
En comparaison I’air induit des pertes négligeables sur la structure. Le faible facteur de qualité
mesuré dans I’air correspond donc dans ce cas a I’ensemble des pertes propres a la structure. (Le

facteur de qualité associé est Qstructure, €t ON supposera que Q.. = Qqrucrure )-

Le probléme d’encastrement a été étudié plus en détail sur la structure S1 dont la fréquence de
résonance est comparable a celles des structures en silicium (pour s’affranchir du facteur (1)). Un
maillage de mesure a été fait au vibrometre, comme dans la partie 1.1. Les déplacements de la

structure et de I’encastrement ont pu ainsi étre reconstitués et représentés sur la Figure 11.
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Chapitre 3 : Microstructures alternatives : fabrications, caractérisations et applications

Figure 11 - Représentation spatiale des modes de vibration de la structure S1 a partir des mesures faites en
chaque point d’un maillage de la structure incluant I’encastrement.

Sur la Figure 11, on peut voir que I’encastrement vibre lorsque la structure en « U » est en
vibration. Cela crée donc d’importantes pertes dans la structure en plastique qui expliquent le
faible facteur de qualité mesuré dans I’air (Q = 6,4). Pour pallier ce probléme il faudrait pouvoir
solidariser tout I’encastrement a une structure épaisse et rigide. Cela n’a pas été fait sur cette
petite structure mais sur des structures plus grandes un simple collage a pu améliorer
I’encastrement. Ce point a donc été amélioré partiellement en vue de la mesure de viscoélasticité
de liquides.
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Détection électrique

Les structures découpées sont utilisables en tant que prototypes mais la détection intégrée de la
vibration n’a pas pu étre optimisée durant la these par manque de temps. Néanmoins, deux types

de caractérisations électriques intégrées de ces structures ont été tentés.

La premiére tentative utilise la couche semiconductrice présente sur une face des structures en
époxy ou en papier (structures S2 et S5 sur la Figure 8). Cette couche n’est pas présente
uniformément sur toute I’épaisseur des structures en « U ». Dans le cas du premier mode hors-
plan, la couche subit donc une compression lorsque la poutre se déplace du c6té de la face
résistive ou une élongation dans I’autre sens. On peut donc la considérer comme une jauge de
contrainte piézorésistive sensible aux contraintes subies par la structure lors de son actionnement.
Cependant la couche s’étend sur toute la surface de la structure, elle n’est pas localisée la ou la
contrainte mécanique est maximale (généralement a I’encastrement). La variation de résistivité
due a une contrainte étant moyennée sur toute la surface de la poutre, la sensibilité d’une telle
jauge de contrainte est nécessairement faible. De plus, le graphite, constituant en partie la couche
piézoresitive, est un matériau piézorésistif aux qualités moyennes. Pour ces raisons, la mesure par
piézoresistance de la déflexion de « U » n’a pas abouti pour ces structures. Elle nécessite des

optimisations (dans la géométrie et le placement des piézorésistances).

La seconde méthode de mesure intégrée consiste a mesurer dans I’air la tension induite en
fonction de la fréquence aux bornes du « U » (face métallique conductrice). Une mesure
comparant la réponse induite due a la vibration d’une structure en « U » avec le déplacement
mesuré en un point au vibromeétre a eté faite. La Figure 12 présente les résultats obtenus pour une

structure en aluminium en forme de « U » de géomeétrie identique a la structure S4.
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Figure 12 — a) Déplacement de la structure en « U » mesurée dans I’air en un point au vibrométre, b) Mesure
de la réponse induite aux bornes du « U » a I’aide d’une détection synchrone.

La réponse induite de la structure a pu étre obtenue malgré un facteur de qualité égal a 4. Cela est
dd a une grande variation du flux coupé par le « U » gréce a la grande surface sans conducteurs
au milieu du « U » et aux déplacements important de la structure. On peut remarquer que la
dynamique verticale du pic de résonance n’excede pas 0,1 dB (cf. Figure 12-b). Une forte tension
sinusoidale (une sorte « d’offset ») nécessaire a actionner la structure limite la dynamique de
I’amplitude du pic de résonance. En effet la tension d’actionnement est plusieurs ordres de
grandeur plus importante que la tension induite mesurée dans le méme temps aux bornes du fil en
« U ». Cela expligue la faible amplitude du pic de résonance (0,2 dB) et le fort « offset » mesuré
(-41,78 dB) d0 a la tension d’actionnement. De plus le pic de résonance mesuré optiquement
differe de 41 Hz du pic de résonance mesuré électriquement. Trois facteurs peuvent expliquer
cette différence : (1) un couplage parasite peut décaler le pic de réesonance mesure électriqguement
[NIE-12]; (2) la mesure faite au vibrometre présente une tension d’actionnement 10 fois
inférieure a celle de la mesure électrique ; (3) les deux mesures n’ayant pas eté faites de maniére
synchrone, les conditions expérimentales (et en particulier d’encastrement de la structure) ont pu

étre légérement modifiées.
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Finalement les structures fabriquées peuvent étre actionnées électromagnétiquement par la force
de Laplace puis leur vibration peut étre mesurée soit optiquement gréce au vibrométre, soit
électriqguement en mesurant la réponse induite aux bornes du « U ». Au moins un type de

détection électrique intégrée a donc été démontré sur ces structures.

Afin de gagner en sensibilité sur la mesure, une structure métallique, rigide et ayant un bon
encastrement doit étre développée. Les structures a base de fil en « U », initialement inspirees des
cordes vibrantes sont de bons candidats. La caractérisation de fils en « U » concerne la partie

suivante.

3.2 ACTIONNEMENT ET DETECTION DE FIL EN “U”

Les structures a base de fils en « U » ont été actionnées électromagnétiquement de la méme
maniére que les structures découpées. La vibration de la structure a été mesurée optiqguement a
I’aide du vibromeétre et électriquement par la lecture de la tension induite a I’aide d’une détection

synchrone.

A I’inverse des structures découpées, les structures a base de fil en « U » ne présentent pas de
surfaces planes réfléchissantes. Ainsi pour ces dispositifs, la mesure optique de la vibration du
« U » est plus difficile que la mesure de la tension induite du fil en « U », plongé dans un fort

champ magnétique.

Par ailleurs, la structure est entierement métallique. Le module d”Young est donc majoritairement
réel et les pertes internes dans le matériau négligeables. De plus le fil peut étre encastré de

maniére quasi-parfaite limitant 1a aussi les pertes.

La mesure de la tension induite est faite a I’aide d’une détection synchrone de la maniere
indiquée sur la Figure 13. La tension sinusoidale appliquée (Vapp) par la détection synchrone est
connectée au fil en « U » en série avec une résistance de 50 ohms. La tension induite est mesurée

directement aux bornes du fil en « U » (Vpes).
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Figure 13 — Tension appliquée Vg, et mesurée Ve aux bornes du fil en « U » & I’aide d’une détection
synchrone.

Une structure en « U » implique beaucoup de degrés de liberté dans la forme de celui-ci.
Comparé au « U » planaire présente sur la figure 1, il y a des variations de planéité, les angles ne
sont pas droits, les segments ne sont pas rectilignes. Tous ces facteurs sont trop imbriqués pour
étre etudiés separément sans une analyse poussée, mais comme on le verra par la suite, nous

avons réussi a passer outre a des fins de caractérisation rhéologique.

En revanche, nous étudions ici I’influence du rapport longueur/largeur (en considérant en
premiére approximation que les autres facteurs ont une influence négligeable) car cela permet de

quantifier I’importance des modes de résonance antisymétriques.

Le systeme de mesure a encastrement ajustable a permis cette étude, validant sous conditions les
hypotheses faites dans la partie 1.1 de ce chapitre sur la mesure électrique de modes
antisymétriques. Pour cela deux cas extrémes sont ici montrés et caractérisés aussi bien

électriquement qu’optiquement.

Tout d’abord un fil en « U » dont la largeur dépasse la longueur du « U » est caractérisé. Les
mesures optique et électrique ainsi qu’une image au microscope de la structure sont montrées
dans la Figure 14. Optiquement, sur Figure 14-a, la structure a une premiére résonance a 10,03
kHz et un facteur de qualité de 41,8 pour ce mode principal. Le deuxiéme mode montré sur la
figure correspond & un mode antisymétrique (cela a été vérifié au moyen d’un scan fait avec le
vibrometre sur le pourtour du fil en « U »). Ce second pic de résonance est dans ce cas inferieur

en amplitude au premier mode et non mesurable électriquement (c’est pourquoi on ne I’a pas

128



montré sur la Figure 14-c) contrairement a ce qui avait été mesuré et déduit dans la premiére
partie de ce chapitre. Les modes antisymétriques ne sont donc pas plus efficaces dans tous les cas

et la réponse induite de ces modes n’est pas toujours mesurable.
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Figure 14 — a) Spectre de vibration moyenné, mesuré au vibromeétre, de la structure en « U » montrée en b ; b)
Image de la structure au microscope; ¢) réponse induite mesurée aux bornes du « U » autour du premier
mode de résonance.

Une autre structure en « U » a été réalisee avec le méme fil : le « U » a été rallongé en décalant
I’encastrement manuellement (a I’aide du systéme a encastrement magnétique ajustable). Le
« U » formé est ainsi 5 fois plus long que large. Les mesures optique et électrique de la vibration
ont été faites (cette fois-ci un scan complet de la structure n’a pu étre enregistré), la mesure

optique est donc faite au milieu d’un des bras du « U ».

La structure a plusieurs modes de résonance observables sur la Figure 15. Le mode présentant la
plus grande amplitude a une fréquence de résonance de 1,56 kHz et un facteur de qualité de
243,9, ce qui en fait un bon résonateur mécanique. Ce mode de vibration correspond au premier
mode de vibration anti-symétrique, cela a eté vérifié a I’aide du vibrométre (en mesurant

I’amplitude du déplacement en différent point de la structure ou le signal était suffisant). La
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mesure de la tension induite (Figure 15-c) nous montre la dominance de ce mode par rapport aux

autres modes a peine mesurables.

Pour ce « U », les modes antisymétriques sont donc dominants comme cela avait été observé dans
la premiere partie de ce chapitre. De plus ils sont plus faciles & mesurer électriqguement, la tension
induite etant plus élevée que pour les modes symétriques de la méme structure (ici 1,5 dB

d’amplitude).
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Figure 15 — a) Image au microscope d’un des bras du « U » ; b) spectre de déplacement ponctuel mesuré au
milieu d’un des bras du « U » ; ¢) mesure de la tension induite aux bornes du « U ».

Les structures en « U » peuvent donc avoir des modes antisymétriques dominants ou non en
fonction des dimensions du « U». Si le « U» est plus long que large, les vibrations de la
structure sont facilement mesurables électriguement. Ce type de mesure a donc été utilisé en

milieu liquide, pour la mesure de viscoélasticite.

Un « U long » a été utilisé pour effectuer des mesures en milieux liquides. La Figure 16 montre

la mesure de la réponse induite de ce «U» pour deux modes de résonance. Le mode
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antisymétrique (mode 2) presente bien une amplitude plus importante que le premier pic de
résonance (mode 1). Ces deux modes de résonance sont respectivement mesurés dans I’air, dans
I’eau déionisee, dans le polyacrylamide (PAM) 500 ppm, puis 1000 ppm. Cette série de liquides
présente une viscosité croissante ; on observe donc un élargissement des pics d’une mesure a

I’autre et un décalage vers les basses fréquences des fréquences de résonance.
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Figure 16 — Mesure de la réponse induite aux bornes d’un « U » long dans la plage de fréquence 1-7 kHz, dans
I’air, I’eau déionisée, le polyacrylamide 500 ppm puis 1000 ppm. Un trait discontinu sépare artificiellement la
région du mode 1 et du mode 2.

Ces fils en forme de « U long » permettent une caractérisation électrique aisée. Ceci permettra de
caractériser des fluides opaques par la mesure de tension induite en utilisant le 1* mode
antisymétrique. Cette mesure de tension induite est moins aisée pour les « U » courts, pour les
modes symeétriques comme pour les modes antisymétriques. Elle est impossible avec des
micropoutres en silicium, en raison d’un flux coupé trop faible. Aucune autre tentative de
caractérisation électrique avec les micropoutres (en utilisant les jauges piezorésistives) n’a éte
concluante en milieu liquide (plus de détails sur ce point est donnée dans la section 1 du chapitre

4). Les résultats montrés ici sont donc importants en vue de la mesure en milieu opaque.

La mesure en milieu translucide puis opaque, pour la caractérisation de la viscoélasticité, est

illustrée pour les structures découpées comme pour les fils en « U » dans la partie suivante.
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4 APPLICATION : MESURES RHEOLOGIQUES

4.1 MESURE DE VISCOSITE AVEC LES STRUCTURES DECOUPEES

Les structures fabriquées avec le procédé de découpe n’ont pas, a la date d’écriture du manuscrit,
subi assez d’optimisations en termes de dimensions et de qualité d’encastrement pour permettre
une lecture électrique intégrée de la résonance des structures fiable et performante en milieu
liqguide comme c’est le cas des fils en « U ». La mesure de la résonance des structures se fait donc
de maniére optique en utilisant le vibrométre. La Figure 17 présente la mesure du premier mode
d’une structure en « U » (de type S2) mesurée dans I’air puis immergée dans différentes huiles
silicone de viscosité calibrée (5, 50 et 100 cP). Ces liquides sont des fluides newtoniens de masse

volumique comprise entre 916 et 965 kg.m™ selon la viscosité.

Déplacement / tension appliquee (m/V)

Frequence (Hz)

Figure 17 — a) Image de la structure en « U » utilisée ; b) spectres de résonance de la structure mesurés au
vibromeétre respectivement dans I’air, et dans les huiles silicone de viscosité 5 cP, 50 cP, 100 cP. Les facteurs de
qualité respectifs sont indiqués dans la couleur de la mesure.

La structure utilisée est photographiée sur la Figure 17-a. Les différents spectres amortis de
maniére croissante en fonction de la viscosite croissante des fluides testés sont observables sur la
Figure 17-b. Le facteur de qualité dans I’air étant faible (Q = 8,4, signe que les pertes internes
ainsi que celles dues a I’encastrement sont grandes), les pertes visqueuses en milieu liquide

imposent a la structure un facteur de qualité faible de 3,3 pour une viscosité de seulement 5 cP.
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La structure n’est donc pas trés sensible aux variations de viscosité et ne fonctionne que sur une
gamme limitée de viscosité. En effet au-dela de 100 cP, le facteur de qualité sera inferieur a 1. Il

sera donc difficilement mesurable et exploitable par notre méthode de calcul.

La méthode calculant la viscosité complexe a partir de la fréquence propre f, et du taux
d’amortissement & a été décrite dans la partie 3 du chapitre 1. En effet, les calculs sont les mémes
qu’il s’agisse d’une micropoutre ou d’une structure en « U » [BEL-08]. Elle permet le calcul de
G’ et G" & la fréquence propre du résonateur dans le milieu. Cette méthode permet également,
pour un fluide newtonien, le calcul de la viscosité reelle (77) et de la masse volumique (ouige) du
liquide [BEL-08]. Dans ce cas deux expressions détaillées a la suite (Eq.3-3, 4-3) sont utilisées

pour le calcul de ces deux parametres 77 et pnuige fonction de g; et ge. Ici g; et go sont alors

calculés en fonction de fy et £selon les équations détaillés dans la partie 3 du chapitre 1.

2nf,9,(2ab, —a,b)+a,

0,3, _\/( 2nf,9,b; _a291)2 +8nf,9,9,a,b, )

pfluide = Tl:zbz f0a1(2a1b2 _azbl) (Eq3-3)
2
31(277 fo0.b + 0,8, _\/(277 fo.by _azgl)2 +87 fogzglaibz)
n= - (Eq.4-3)
”(a1b2 - azbl)(Z”' fo0,(2ab, —a,b ) +a, (glaz _\/(277 fog,b — azg1) +87f,9,9,a,b, )j

Le calcul nécessite quelques parametres physiques de la structure en « U » decoupé tel que la
largeur b, ou encore I’épaisseur h, la masse volumique p et la fréquence propre, fovige, du « U »
dans le vide (parameétres nécessaire pour le calcul de g; et g,). De plus, comme vu précédemment,
les pertes internes et les pertes a I’encastrement sont non néegligeables pour ces structures. Elles
ont donc éteé soustraites et le facteur de qualité applique a la méthode, corrigé de la maniere
suivante :

1 1 1

Qfluide ) Qmes - Qair (Eq5_3)

Ainsi afin de calculer les propriétés viscoélastiques d’un fluide, la méthode de calcul utilise dans
ce cas la fréquence propre mesurée dans le fluide, fomes, €t le facteur de qualité corrigé
correspondant aux pertes dues au fluide Qguige. LeS parameétres physiques mesurés nécessaires au

calcul ainsi que les résultats calculés sont détaillés dans la Figure 18.

133



Chapitre 3 : Microstructures alternatives : fabrications, caractérisations et applications

$ r=170ym p=1190kg.m?
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Figure 18 — Données de modélisation, parameétres physiques mesurés, et calcul des propriétés de masse
volumique et de viscoélasticité des fluides.

La structure en « U » présentée Figure 17.a et les mesures correspondantes présentées Figure 17.b
ont été utilisées. La largeur d’un seul bras du « U » est considérée’, elle vaut b = 427 um.
L’épaisseur de la structure utilisée a été mesurée, h = 70 um. La masse volumique de la structure,
difficile a mesurer précisément a été estimée égale a celle de la SU8, constituant majoritaire de la
structure (p = 1190 kg.m®). La température de référence de toutes les mesures faites est 20 °C.
Ainsi les masses volumiques des huiles silicone calibrées en viscosité ont été mesurées a cette
température avec une microbalance. Les mesures de la fréquence propre, fomes, €t du facteur de
qualité mesuré, Qmes, ONt été extraites des mesures faites au vibrometre dans ces huiles. Ensuite
pour chaque huile, les valeurs de viscosité newtonienne et de masse volumique ont pu étre
calculées ainsi que G’ et G" en utilisant le modéle décrit dans la partie 3 du chapitre 1. A partir de

G’ et G" le module de la viscosité complexe est calculé.

" Une structure en « U » rectangulaire, présentant une largeur de bras suffisamment petite devant la largeur totale de
la structure, peut étre assimilable pour le premier mode symétrique & une poutre de méme longueur et de méme
épaisseur que le « U » mais de largeur équivalente a celle d’un bras. Ceci a été vérifié en simulation.
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La viscosité newtonienne et la masse volumique calculées (en utilisant les équations 3.3 et 3.4
obtenues par notre équipe et presentés dans [YOU-11]) n’approchent que grossiérement les
valeurs physiques connues des huiles. Par contre le module de la viscosité complexe est beaucoup
plus précis. La viscosité des quatre premieres huiles est mesurée avec une erreur inférieure a 10%
dans le pire des cas. Une forte erreur d’estimation de la viscosité apparait pour I’huile de 100 cP
(on calcule 155 cP), c’est-a-dire pour un facteur de qualité mesuré tres proche de 1. Or dans ce
cas, la mesure exacte de Q devient peu précise alors que justement, pour ces viscosités, la
variation de facteur de qualité en fonction de la viscosité est beaucoup plus faible. Par
conséquent, I’incertitude sur ce parametre mesuré conduit & une erreur plus grande sur les
différents parametres calculés par la suite. En résumé, la méthode de calcul de la viscosité utilisée

est peu fiable pour des facteurs de qualité proche ou inférieurs a 1.

Les valeurs calculées pour G’ et G" peuvent paraitre surprenantes. En effet le fluide étant
newtonien, G’ est supposé étre nul. Cependant comme vu au chapitre précédent, c’est rarement le
cas lors d’une mesure expérimentale. La limite de sensibilité du capteur, ajoutée dans ce cas a
I’imprécision du modeéle (ici approximation du déplacement de la structure avec une fonction de
transfert du second ordre, cf. Chap.2, section 2.3) donne presque toujours une mesure d’élasticité
faible mais non nulle. De ce fait, pour les faibles viscosités, I’écart entre G’ et G" est de I’ordre
d’un facteur 2, alors qu’il atteint un facteur 60 pour I’huile de viscosité 100 cP. Si G’ ne dépasse
pas quelques dizaines de Pascals et que G" est suffisamment grand, le fluide est donc newtonien.

Le niveau de bruit sur G’ en utilisant cette méthode est donc de I’ordre de 20 Pa.

La méthode de calcul de la viscoélasticité utilisant G” et G" montre ici de bons résultats pour
estimer la viscosité a travers le module de la viscosité complexe. Cette méthode a donc eté
utilisée, dans la partie suivante. Un fil en «U» y est utilisé pour caractériser un fluide
viscoélastique en cours de formation : la mesure en continu de la viscoélasticité est faite durant la

fermentation du yaourt.

4.2 MESURE DE VISCOELASTICITE AVEC LES FILS EN “U”

Dans cette partie, le fil utilisé est un fil d’acier de 79 pum de diametre. La méthode de calcul des

propriétés viscoélastiques est celle présentée dans la partie 3 du chapitre 1. Elle nécessite la
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fréquence propre dans le vide du résonateur, ainsi que la fréquence propre et le facteur
d’amortissement de ce méme résonateur immergé dans le milieu a caractériser. A partir de ces
parametres, la méthode permet le calcul de G’ et G" a la fréquence propre du reésonateur dans le
milieu. Dans le cas du fil en « U », la géométrie supposée dans la modélisation de la force
hydrodynamique est celle, résolue depuis longtemps [ROS-89], du cylindre plein de section
circulaire de trés petit diamétre devant la longueur du cylindre (cf. Chapitre 1. Section 3.1). Ici
pour ne pas changer la modélisation de la force hydrodynamique, les coefficients de linéarisation
ont été déterminés en effectuant un développement de Taylor du cas cylindrique. Ainsi pour une

section circulaire : a;=1, a,=4, h1=4, h,=4.

En pratique, dans le cas d’une mesure non-optique de la résonance du fil en « U », un algorithme
de correction est utilisé. Celui-ci a développé par Alexander Niedermeyer et al. [NIE-12] et a été
détaillé dans la partie 3.3 du chapitre 1. Cette méthode performante a permis d’améliorer
grandement amélioré la précision des résultats obtenus (comparé notamment aux résultats
antérieurs utilisant la méme méthode analytique sans cette correction [YOU-11]). Le diagramme
résumant la méthode de traitement et I’obtention des valeurs de viscoélasticité est présenté dans
la Figure 19.

Compensation

, Mesyre du couplage et
électrique du bruit
(gain, phase)

(Niedermayer et al. )

{ G’(fo) H Eq. (38-1, 39-1) H 9(fo) HEq. (36-1, 37-1)
G”(f,) Chap.1 a,(f,) Chap.1

Figure 19 — Résumé de la méthode de calcul de G’ et G™.

Cette méthode de traitement s’est avérée tres robuste et efficace durant un test de controle de la
viscoélasticité realisé afin de valider completement la méthode proposée. Le suivi de la
viscoélasticité durant la fermentation du yaourt a été choisi comme preuve de concept de la
méthode proposee. Ce suivi est intéressant car la mixture étudiée a d’abord un comportement

plutbt newtonien avant de s’épaissir et de devenir fortement viscoélastique. De plus la
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fermentation du yaourt est un procédé bien connu, durant lequel I’évolution de la viscoélasticité

est classiquement mesurée a partir du changement de pH de la mixture [SOU-07].

Des images de I’installation de la mesure, qui a été reproduite avec succés trois fois, sont
présentées dans la Figure 20. Les mesures ont été effectuées a I'aide d'une structure en forme de
« U » (Figure 20-a). Ce « U » est encastré dans « une piscine » en plastique, puis connecté a un
connecteur BNC. Un aimant puissant de 1 Tesla placé derriere la piscine assure un fort champ
magnétique, d’environ 40 mT, a I’emplacement du « U » (Figure 20-b). Le capteur a été immergé
avec des thermocouples (pour le contrble de la température) dans le mélange préparé a base de
lait (Figure 20-c). Le yaourt obtenu en fin de procédé a été pris en photo (Figure 20-d). On peut
ainsi se rendre compte du caractére compact et visqueux du fluide obtenu. Enfin avant et apres le
procédé de fermentation, la masse volumique de la mixture a été mesurée avec une configuration
specifique de microbalance (Figure 20-e). Elle permet la mesure de la masse volumique a partir
du principe de la poussée d’Archiméde®. Ce dispositif permet de mesurer trés précisément (a

0,1% pres) la masse volumique de la mixture avant et apres la fermentation.

Figure 20 — a) Image au microscope d’une partie du « U », b) image du capteur intégrant récipient de mesure,
connecteur et fil en « U », ¢) capteur immergeé avec deux thermocouples, d) yaourt obtenu en fin de procédg, e)
systéme de mesure de la masse volumique.

& Un volume calibré, de masse connue est suspendu dans I’air et sa masse est mesurée en permanence par la balance.
Une fois le volume immergé dans le liquide, celle-ci « pese moins lourd » a cause de la poussée d’Archimeéde. Ce
déficit de masse est fonction de la masse volumique du fluide.
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Au depart, un volume de 168 ml de lait entier est mélangé avec 32 ml de yaourt. Ensuite, une
premiére mesure de la masse volumique est réalisée avec le dispositif spécifique, a9 ° C ; elle est
de 1035 kg.m™. La masse volumique est mesurée 15 heures plus tard, & 19,2 ° C, aprés que le lait
se soit transformé en yaourt. La masse volumique est de 1051 kg.m™ (cette derniére mesure est
plus complexe en raison des propriétés viscoélastiques spécifiques du yaourt : la mesure doit étre
stabilisée pendant 2 heures pour obtenir une valeur constante). Entre ces deux mesures, le
mélange est chauffé par une plaque chauffante a une température proche de 37 ° C pendant 8
heures, et la température est mesurée une fois par minute a I’aide des thermocouples. Le
processus de fermentation se produit pendant cette période. Le spectre de résonance de la
structure en « U » utilisee pour cette expérience a été mesure dans l'air au préalable. On peut voir
sur la Figure 21-a que deux modes sont initialement mesurables dans I’air. En pratique c’est le
second mode, ayant une amplitude beaucoup plus importante qui est utilisé. Ce deuxiéme mode
est un premier mode antisymétrigue comme ceux étudiés puis caractérisés dans les parties
précédentes de ce chapitre sur différentes structures en « U ». L’intérét de ce type de mode est

donc une fois de plus confirmé.

L'amplitude et la phase de la tension induite aux bornes du « U », autour du pic de résonance,
sont continuellement acquises par la détection synchrone. La fréquence de résonance et le facteur
de qualité sont calculés en temps réel aprés chaque acquisition de spectre a l'aide de la correction
de Niedermayer et al. [NIE-12]. Sur les figures 21-b et 21-c, la minute 200 correspond a
I’allumage de la plaque chauffante et a I’élévation de la température de la mixture & 37 °C. Une
fois que la température du mélange est proche de 37 ° C, le processus de fermentation démarre de
facon efficace. Au bout de 100 minutes, le facteur de qualité commence a diminuer (Figure 21-b).
Le mélange devient plus visqueux. Une fois que le yaourt est formé, la fréquence de résonance

commence a diminuer fortement (Figure 21-c).

Ces données brutes mesurées durant I’expérience ont permis de calculer durant toute la
fermentation du yaourt I’évolution de la viscoélasticité en calculant la partie élastique G’(fo) et
visqueuse G"(fo) du module de cisaillement pour chaque couple de fréquence de résonance et de

facteur de qualité mesuré. Le module de la viscosité complexe peut étre ensuite calculé a partir de
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ces deux valeurs comme cela a été vu au premier chapitre (section 1.1.2 et section 1.3). La masse

volumique mesurée au début de I’expérience est utilisée dans le calcul®.
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Figure 21 — a) Module de la tension induite respectivement mesurée dans d’air puis dans la mixture de yaourt,
b) température et facteur de qualité mesurés durant I’expérience, c) fréquence de résonance mesurée durant
I’expérience.

Les résultats de ce suivi sont présentés sur la Figure 22.

Dans la littérature, la methode la plus largement utilisée pour le suivi de la viscosité lors de la

formation du yaourt est effectuée en mesurant I'acidité du mélange. Ensuite un modele permet le

° Pour un calcul parfaitement correct, la masse volumique aurait ddi étre corrigée en fonction de la température. En
pratique c’est plus difficile de la connaitre durant le processus a cause de I’évaporation, de I’épaississement, etc...
L’influence des quelques pourcents d’erreur sur la masse volumique, est du méme ordre de grandeur sur le calcul de
G’ et G" (ceci a été vérifié en simulation). C’est une influence faible qui a été négligée.
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calcul de la viscosité par rapport a la valeur du pH mesuré [SOU-07]. Les courbes de viscositeé en
fonction du temps obtenues sont comparables a celle présentée dans la Figure 22-a. De plus dans
les travaux cités [SOU-07], les auteurs ont un plateau initial de viscosité autour de 10 mPa.s et un
plateau final d'environ 200 mPa.s. Ici, sur la Figure 22-a, le plateau de départ est d'environ 4
mPa.s et le plateau final d’environ 190 mPa.s. Sur la période transitoire entre les deux plateaux de
viscosité, les résultats different légerement. Cela peut facilement s’expliquer par des dynamiques
de fermentation différentes, en raison de différents profils de température utilisés (jusqu'a 80 ° C
pour Soukoulis et al. [SOU-07]). En outre l'utilisation de différents types de ferments rend
difficile la comparaison et limite la reproductibilité de ces résultats. Ainsi, en prenant cela en
compte, les valeurs de viscosité mesurées dans cette expérience sont tout a fait cohérentes et
valides. La viscosité du mélange a bien été mesurée de maniére fiable tout au long du processus

de fermentation et les résultats sont cohérents avec ceux d’autres auteurs [HAS-03, LEE-10].
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Figure 22 — a) Module de viscosité complexe, b) G’ et G mesurés en fonction du temps dans la mixture de
yaourt durant la fermentation.

140



Sur la Figure 22-b, les valeurs de G" sont plus de 100 Pa supérieures aux valeurs de G’ entre les
minutes zéro et 200, confirmant le caractere plutét newtonien du mélange (la mixture contient
déja un peu de yaourt ce qui pourrait suffire a expliquer un caractére elastique mesurable). Entre
les minutes 200 et 500 le procédé de fermentation a lieu. Aprés la minute 500, G' et G" ont le
méme ordre de grandeur, ce qui veut dire que le caractére viscoélastique du yaourt est obtenu. Le
yaourt final obtenu est presque un solide viscoélastique alors que la mixture de départ était un

liquide visqueux.

Les mesures présentées dans la Figure 22-b sont comparables a des données de référence de la
litterature, obtenues avec un rhéomeétre en mode oscillatoire a 1 Hz ayant un contrdle en

température [LEE-10]. La Figure 23 présente ainsi I’évolution de G’ décrite dans [LEE-10].
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Figure 23 — G’ mesuré a I’aide d’un rhéometre a 1 Hz dans une mixture de yaourt en cours de fermentation
incubé a 40°C.
Une comparaison quantitative entre ces résultats n'est pas directement possible en raison des

différences de fréquences utilisées (de 1 a 200 Hz en utilisant les rhéometres et autour de 9,2 kHz

en utilisant ce capteur).

Cependant, les tendances sont remarquablement comparables et, dans les deux cas, le quotient de
la valeur de G' (apres fermentation) sur la valeur de G' (avant fermentation) sont similaires. La

valeur de ce quotient est autour de 200 en considerant que G’ est non nul et de I’ordre de I’unité

141



entre les minutes 0 et 100 de la Figure 23 (c’est une supposition raisonnable au vu de la courbe
car le mélange initial & base de lait n’est pas purement newtonien). Des observations de validite
similaire sont obtenues concernant le module visqueux G". Ces comparaisons qualitatives
permettent de confirmer que le rhéogramme présenté est valide en termes de gamme de variation
des valeurs obtenues. Ces données, jamais obtenues a cette fréquence d’oscillation dans le

domaine du kilohertz sont donc uniques et conformes au comportement attendu.

Cette expérience de suivi de la viscoélasticité du yaourt durant la fermentation est donc
concluante. Elle valide a la fois le capteur et la méthode analytique utilisée. Les fils en « U » sont
bien des résonateurs mécaniques simples, efficaces, et utiles. La méthode de traitement n’utilisant
que fy et Q pour calculer la viscoélasticité peut étre appliquée a de nombreux types de résonateurs
mécaniques. Elle démontre ici sa robustesse et son applicabilité dans un cadre trés general de
mesure de la viscoélasticité. De plus, I’utilisation de plusieurs structures en « U » en paralléle,
fabriquées de diverses maniéres, et respectant certaines régles de dimensionnement leur assurant
une complémentarité tant au niveau de la gamme de viscosité mesurable que de la gamme de
fréquence devrait pouvoir permettre de développer un véritable microrhéométre, fiable et
utilisable pour un grand nombre de fluides et d’applications. Cette perspective majeure du point
de vue rhéologique, directement applicable du point de vue de la faisabilité, n’a malheureusement

pas pu étre développée dans cette thése par manque de temps.

5 CONCLUSION

Dans ce chapitre, I’intérét puis I’utilisation de structures en « U » pour des applications de
rhéologie sont démontrés et mis en ceuvre. La démonstration de I’intérét de ces structures est tout
d’abord établie a I’aide d’une structure en silicium caractérisable facilement de maniére optique.
Les procédés de fabrication d’autres types de structures en « U » sont alors décrits. Les structures
découpées ont nécessité la mise en place d’un procédé de fabrication innovant n’ayant pas encore
démontré toutes ses potentialités. La fabrication de structures en « U » découpées, utilisables en
tant que capteur de viscoélasticité en milieu opaque, devrait étre un résultat obtenu
prochainement. Par contre, la fabrication artisanale de fil en « U » a déja permis de fabriquer des

structures métalliques vibrantes avec de bonnes propriétés mécaniques et une possibilité fiable de
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mesure integrée. C’est la mesure de la tension induite en fonction de la fréquence, autour des
modes de résonance de la structure mécanique qui a permis cette mesure intégree. Cette mesure a
donc pu étre utilisée en milieu liquide opaque. Ainsi, le suivi de la viscoélasticité durant le
procédé de fermentation du yaourt a pu étre fait. Par cette démonstration de principe, cette
expérience ouvre de réelles perspectives quant a la mesure de la viscoélasticité in-situ pour une
grande gamme de fluides viscoélastiques, et pour différentes applications et procédés agro-

alimentaires, technologiques, pharmaceutiques, ou autre.

Finalement les limitations de la méthode démontrées au chapitre précédent (pas de fluide opaque,
une calibration complexe, des microstructures onéreuses) ont pu é&tre surmontées grace a
I’utilisation de structures alternatives combinées avec une méthode de traitement optimisée et

remise a jour.

Cependant, la limitation de la reproductibilité¢ géométrique des fils en « U», n’a pu étre
compensée par la découpe de structure métallique en « U ». En effet celles-ci ont montré des
performances mécaniques moins intéressantes. Un travail d’optimisation de la reproductibilité de

structures métalliques en forme de « U » doit donc étre poursuivi.

Le chapitre suivant, au travers de details supplémentaires, de comparaisons, et de syntheéses,

éclairera sur les différences entre les différentes solutions étudiées dans cette thése.
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Chapitre 4

ELEMENTS DE JUSTIFICATIONS, DE COMPARAISONS ET DE
SYNTHESES DES CONTRIBUTIONS DEVELOPPEES

En compilant les caractérisations et les possibilités des capteurs de type micropoutre en silicium,
fil en « U » et structure en « U » découpée, un tableau de synthese est présente. 1l récapitule les
performances, la compatibilité avec les modéles développés et I’étendue de mesure de la viscosité
(celle-ci est justifiée dans la partie 2.2 de ce chapitre).

Micropoutre en silicium Filen« U » Structure en « U »
découpée
Mesure Gaz 4+ + Tt
optique Liquide +++ + ++
Mesure Gaz ++ ++ +
electronique | jquide X Yy X
Facteur de Gaz Q >1000 Q>300 Q<20
qualite Liquide Q<10 Q<100 Q<5
Gamme de fréquence 1-100 1-20 0,5-5
exploitable (kHz)
Modeéle ordre 2 - G*(fo) F4++ +++ +++
Modéle ordre 3 - G*(f) ++ X X
Etendue de mesure de 0-100 0-200 0-100
viscosité (mPa.s)
Complexité Tres important Tres peu Peu important
technologique / Codt important
(faible série)

Table 1 - Tableau de synthése qualifiant et comparant les capteurs étudiés (Légende : +++ = trés compatible,
++ = compatible, + = moyennement compatible, X = incompatible)

D’aprés la Table 1, les trois types de capteurs étudiés dans ce manuscrit ne sont pas égaux en
termes de possibilité de mesures et de performances. Cependant chacun des trois capteurs répond
de maniere complémentaire a la démarche scientifique utilisée répondant a la problématique
posée. (1) Les micropoutres en silicium utilisées se sont avérées limitées en termes de possibilité
de mesure en milieu liquide (opaque notamment). (2) Le modele de calcul associe, affiné de plus
en plus, a di faire face a sa propre complexité quant a son applicabilité expérimentale sur une

gamme de fréquence. Le capteur utilisé et la méthode de traitement des mesures ont donc été
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fortement simplifiés. La réponse au point (1) a été I’utilisation du fil en «U », I’alternative au
point (2) a été la reutilisation et la remise a jour d’une méthode de traitement des mesures utilisée
dans la thése de Naser Belmiloud [BEL-08] valable a la fréquence propre. Aujourd’hui les
résultats obtenus avec cette méthode et le fil en «U» sont sensiblement améliorés en

comparaison de ceux obtenus en 2008.

De plus, dans la perspective d’une amélioration du modéle pour les structures en « U » et donc
d’un meilleur contrdle des dimensions des structures fil en « U », les structures decoupées ont eté
fabriquées. Celles-ci encore a I’état de prototypes ne permettent pas d’obtenir des résultats
égalant les micropoutres en silicium ou les fils en « U ». Ces structures qui disposent cependant
d’une marge d’amélioration conséquente, ne sont pas incluses dans I’étude menée dans ce

chapitre.

Dans la premiére partie de ce chapitre, le circuit électrique équivalent de la micropoutre est mis
en parallele de celui du fil en « U » pour justifier clairement la supériorité des fil en « U » pour la
détection intégrée en milieu liquide (point important qui ressort de la Table 1). Dans une
deuxiéme partie, les deux capteurs sont comparés lors d’une acquisition continue dans I’air et en
milieu liquide. Puis les deux modeles de calculs présentés et utilisés dans la these sont comparés
en termes de précision. Enfin la troisieme partie s’attache a regrouper différentes mesures
utilisant des capteurs distincts. La caractérisation d’un méme fluide est ainsi faite en utilisant les

différentes solutions développées.

1 MESURE ELECTRIQUE INTEGREE : MICROPOUTRES EN SILICIUM
ET FILS EN “U”

1.1 CIRCUITS EQUIVALENTS

La mesure électrique intégrée du déplacement ou de la déformation d’une poutre ou d’un « U »
est essentielle a la caractérisation en milieu inaccessible optiquement, ce qui est le cas de
nombreuses crémes, sauces, shampoings et autres mixtures qui ne sont pas translucides. La
mesure électrique intégrée de la résonance d’une microstructure est dans ce cas une des seules

solutions possibles. En effet la transmission de I’information mécanique de la résonance de la
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Chapitre 4 : Comparaisons et synthéses des contributions développeées

structure ne doit pas dépendre des propriétés du fluide, sinon les propriétés de viscoélasticité du
milieu ne peuvent étre extraites simplement. L étude des deux circuits électriques de mesures
utilisés est donc essentielle. Pour cela la Figure 1 montre le circuit de mesure équivalent implanté

sur les micropoutres en silicium et celui utilisé lors de la mesure des fils en « U ».

a-1) = b-1)
Ko >
ik R=500

Filen« Un

>
BN N

Figure 1 — Circuit d’actionnement et de mesure intégrés : - a) d’une micropoutre, a-1) masque de la structure,
a-2) circuit électrique équivalent (les valeurs sont indiquées a titre d’exemple et correspondent a celles
mesurées sur une puce); - b) d’un fil en « U », b-1) schéma de la structure, b-2) circuit électrique équivalent.

Tout d’abord la mesure électrique s’effectue a I’aide d’une détection synchrone qui mesure a

chaque fréquence le gain et la phase entre la tension appliquée Vap, et la tension mesurée Vies.

Le systeme de mesure électrique utilisé sur les micropoutres comporte deux circuits
théoriquement bien distincts : le circuit d’actionnement, identifié en rouge sur la Figure 1-a, et le

circuit de mesure utilisant un demi-pont, identifié en bleu. En pratique des couplages ou des
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transferts d’énergie entre les deux circuits ont été identifiés®. Ils ont été modélisés ici par un
circuit RC identifiable par la couleur orange pale sur la Figure 1-a-2. Ce circuit charge par le pont
de piézorésistances (environ 2 x 470 €) correspond a un filtre passe-haut du premier ordre ayant
une fréquence de coupure de 2 kHz. En considérant ce filtre, le signal appliqué en Va,, sSera moins
fortement atténué dans le circuit de détection (bleu) au-dela de la dizaine de Kilohertz.
L’influence de ce couplage est négative car il risque de fortement perturber la mesure du pont de
piézorésistance. Cette modélisation d’un simple couplage capacitif entre les deux systemes
d’actionnement et de détection s’est avérée simpliste mais efficace (voir la partie 1.2.1). La
mesure étant habituellement faite en présence d’un fort champ magnétique un autre type de
couplage a été identifie. En effet les pistes du circuit agissent comme de petites inductances en
série (elles sont modélisées a différents endroits du circuit de la Figure 1-a-2). De plus les
piézorésistances, mesurées au niveau du demi-pont, ne correspondent pas seulement a une
résistance de 470 ohms. En effet le silicium dopé au Bore, pour obtenir le comportement
piézorésistif, agit certes comme une résistance, mais aussi comme un capteur de champ
magnetique (les capteurs a effet Hall [POP-04] utilisent entre autre le silicium dopé au Bore pour
traduire une intensité de champ en tension mesurable). Les impédances des piézoresistances

mesurees sont de la forme Z = R + jL@ ou R varie en fonction du champ magnétique et ou L

I’inductance equivalente associée a chaque jauge a été estimée a 9,4 puH.

Le circuit servant a la mesure électrique du fil en « U » est plus simple. En effet aucune capacité
ni inductance ne sont nécessaires a construire le circuit équivalent (Figure 1-b). Par contre dans
ce cas, il n’y a plus de distinction entre les circuits d’actionnement et de détection. Dans cette
configuration la tension mesurée Vpes correspond simplement & une somme de tensions
sinusoidales : la tension appliquée atténuee et la tension induite modélisée par un générateur de

tension sinusoidale sur la Figure 1-b-2.

Pour chaque circuit des simulations ont été faites et sont présentées dans la partie suivante. Dans
le cas des micropoutres en silicium des simplifications ont di étre faites aux vues des

caractérisations expérimentales realisées. Pour les deux circuits un modele électrique a eté

! Les valeurs modélisant le couplage sont obtenues & partir de simulation Spice, faite par Fabrice Mathieu du
laboratoire LAAS a Toulouse, dans le cadre du projet ANR MicRhéo.
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finalement utilise pour comparer et prévoir les mesures expérimentales effectuées de maniere
intégrée.

1.2 CARACTERISATIONS ET SIMULATIONS DES DEUX CIRCUITS

1.2.1 Micropoutres en silicium

Afin de caracteériser le couplage sur les micropoutres en silicium, des mesures d’impédances ont
été faites. L’ impédance entre le circuit d’actionnement (en rouge sur la Figure 1-a-2) et le circuit
de détection (en bleu sur la Figure 1-a-2) a été mesurée en différent point des circuits. Le modele
choisi pour la mesure d’impédance est le modéle RC parallele, comme supposeé par le circuit de
couplage montré dans la partie précédente (en orange sur la Figure 1-a-2). La résistance
équivalente et la capacité équivalente de couplage ont été mesurées sur une poutre de type A en

fonction de la fréquence. Les résultats sont présentés sur la Figure 2.

10
a)
5
@ 10 ¢
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A e points A
@ 10 ¢ points B
""" points C
3
10 1 ‘ HHMZ ‘ HHMS
10 10 10
10°
b)
10
10 E T eee—— - e
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O 1 ; ]
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Figure 2 — Résistance a) et Capacité b) équivalentes mesurées en fonction de la fréquence en différents jeux de
points, A, B et C, sur le connecteur de la micropoutre.

Sur la Figure 2, les différents jeux de points, notés A, B et C, correspondent a différents points

des circuits d’actionnement et de détection sur le connecteur souple supportant la micropoutre
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(une illustration de ce connecteur est montrée au chapitre 2 dans la section 1.2). Sur la plage de
fréquence, 10%-10* Hz, la valeur de la résistance équivalente est presque constante (autour de 100
kQ) et la capacité equivalente vaut environ 100 pF. Cela valide dans un premier temps le modéle
RC paralléle pour le couplage sur cette plage de fréquence. Cependant, les valeurs mesuréees de
capacité et de résistance de couplage sont plus faibles que celles de la Figure 1. En effet la
capacité et la résistance de couplage de la Figure 1 concernent la puce seule. Les valeurs
présentées sur la Figure 2 caractérisent le couplage sur la puce et son support de connexion et non
la puce seule. De plus dans la plage de fréquence 10%-10° Hz, la capacité comme la résistance de
couplage ne sont pas constantes. Cela est problématique car ce couplage fonction de la fréquence
risque d’interférer avec la résonance de la micropoutre que I’on souhaite mesurer. Par exemple la
fréquence de résonance dans I’air d’une micropoutre de type A est autour de 100 kHz, soit dans

la gamme de fréquence ou la résistance et la capacité de couplage ne sont plus constantes.

Suite a ces mesures, on peut dire que le couplage entre le circuit d’actionnement et le circuit de
détection interfére avec la résonance de la micropoutre (I’observation initiale du phénoméne a éte
faite au chapitre 2, dans la section 1.2). Pour simuler cet effet, un modele simple ajoutant deux
fonctions de transfert est utilisé. La premiére correspond a la fonction de transfert du couplage
consideré (couplage capacitif). La seconde représente la fonction de transfert du résonateur
harmonique du second ordre (qui simule la résonance de la poutre). Les deux phénoménes sont
considérés comme indépendants, ils sont donc modélisés par deux systémes en paralléle. Le

modele utilisé s’écrit donc comme la somme de deux fonctions de transfert :

—-RCjw h
H = Hcouplage + Hrésonateur = J + : 2
1+ RCjw (o) (o (Eq.1-4)
1+2jé| — || —
Wy Wy

Dans cette équation, @ est la pulsation, R et C sont respectivement la résistance et la capacité de
couplage ; ho est le gain statique, @, est la pulsation propre et £ est le taux d’amortissement du

résonateur. Grace a ce modele, certes tres simple, des comparaisons entre mesures effectuées et
données générées a partir du modele ont pu étre faites. La comparaison entre simulation et

expeérience est présentée sur la Figure 3.
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Figure 3— a) Spectres simulés et mesurés d’une poutre de type A dans I’air, illustration du couplage ; b)
Simulation du pic de résonance d’une poutre A (f, = 95 kHz et Q = 1000); ¢) Mesure du pic de résonance d’une
poutre A altérée par le couplage.

Pour les mesures de la Figure 3-a, les « conditions | » correspondent a une mesure sans aimant,
mais avec un courant dans la piste d’actionnement. Lors des «conditions Il », la piste
d’actionnement n’a pas été alimentée, et un haut-parleur a actionné la poutre a distance (ainsi le
couplage entre actionnement et détection au niveau de la poutre est quasi-inexistant). Enfin, pour
les « conditions Ill », la micropoutre a été actionnée et mesurée normalement, (c'est-a-dire en
présence d’un aimant et d’un courant d’actionnement). Dans toutes les conditions présentées les
parametres de détection (courant d’alimentation des piézorésistances, ou gain de mesure) sont

restés identiques.

La Figure 3-a, montre que lorsque I’on actionne la micropoutre de maniére acoustique et que I’on
supprime le courant d’actionnement, on enleve une grande partie du couplage (courbe verte
« conditions 1l » sur la Figure 3-a). De plus lorsque I’on supprime I’aimant, le couplage persiste
mais il n’y a plus de résonance mécanique mesurée puisqu’il n’y a plus d’actionnement
électromagnétique. Enfin, la situation de mesure utilisée (actionnement par la force de Laplace et

détection par les piézorésistances) présente un fort couplage qui peut étre en partie modélisé. En
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premiére approche, un couplage capacitif simple, modélisé par I’Eq.1-4 semble reproduire la

situation mesurée sur une large plage de fréquence.

Les Figure 3-b et 3-c illustrent I’effet du couplage plus précisément autour du pic de résonance
(sur la plage 90-100 kHz). Dans ce cas le gain et la phase, simulés (Figure 3-b) puis mesurés
(Figure 3-c) se ressemblent fortement sur cette plage de frequence. Cependant il n’y a pas une

concordance parfaite entre les courbes, le modéle utilisé étant trés simplifié.

Pour toutes les simulations présentées sur la Figure 3, la capacité de couplage a été fixée a 156 pF
et la résistance de couplage a seulement 1 kQ (contre 100 kQ mesuré). De plus les mesures et les
simulations présentées sur la Figure 3 ne sont pas assez concordantes pour envisager de
compenser le couplage a I’aide d’un modele du type RC paralléle. Donc ce modéle simplifie
n’est pas suffisant pour prendre en compte le couplage®. En outre un modéle physique plus
complexe serait difficile & mettre en ceuvre analytiguement. En effet expérimentalement nous
avons constaté que le couplage varie dans I’air avec différents parametres tels que la tension
d’actionnement, celle d’alimentation du demi-pont de piézorésistances, la température ou encore

le vieillissement du composant®.

Finalement pour les micropoutres en silicium, le couplage est un phénomene complexe qu’il faut
pouvoir supprimer ou compenser de maniére non spécifique. En pratique une approche
mathématique est utilisée : la méthode de Nierdermayer et al. [NIE-12] (décrite au chapitre 1,

dans la partie 3.3).

Dans la partie suivante, les mémes types de caractérisations et de simulations électriques sont

détaillées pour un systéme électrique plus simple : le fil en « U ».

2 Dans I’air, un modeéle électrique PSpice® incluant moins d’une dizaine de composants peut modéliser de maniére
plus précise le couplage sur la micropoutre dans un cas particulier, cela a été fait par Fabrice Mathieu du LAAS &
Toulouse.

® En milieu liquide, le couplage dominant et instable n’a pas été caractérisé de maniére précise, mais le milieu liquide
constitue une source de variation importante du couplage. L’effet du couplage en milieu liquide est illustré dans la
partie 2.1 du présent chapitre.
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1.2.2 Fils conducteurs en « U »

Le cas du « U » est différent de celui des micropoutres. En effet, un méme conducteur tres peu
résistif conduit a la fois le courant d’actionnement et est le siége de la tension induite par le
mouvement du « U ». Si I’on considére le « U » comme une résistance trés faible, on récupére, a
chaque fréquence aux bornes du « U », d’une part la tension envoyée pour actionner (avec un
déphasage fixe), et d’autre part la tension induite par I’oscillation du « U ». En termes de gain, on
peut modéliser cette situation par la somme de fonctions de transfert. L’une est constante et
correspond & I’actionnement du « U ». L’autre varie avec la frequence et correspond a la réponse

induite. La fonction de transfert globale s’écrit :

. h
H = Hcontinu + Hrésonateur = Ge]q) + : 2 (Eq2'4)
. (0 ()
1+2)E — |- —
@, @,

La fonction de transfert Heoniny coOrrespond simplement a un gain constant G associé a un
déphasage constant ¢. Cela modélise la tension envoyee pour actionner et mesurée aux mémes
bornes. En pratique ces parameétres sont fixés par la tension d’actionnement choisie et
I’impédance du « U ». La fonction de transfert du résonateur est quant a elle, identique a celle
considérée dans la partie précédente. Ce modele est suffisant a représenter expérimentalement la
mesure de la resonance d’un fil en « U ». Pour illustrer cela, la Figure 4 compare différentes
mesures d’un méme « U » avec la simulation d’un « U » de méme fréquence de résonance pour
différentes valeurs de G (compris entre 10 et 100) en utilisant I’Eq.2-4. Le déphasage est fixé a la

valeur ¢ = -m.
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Figure 4 — Mesure a) de I’amplitude et b) de la phase, dans des liquides de viscosités croissantes. Simulation c)
de I’amplitude et d) de la phase pour différentes valeurs du parametre G.

Entre mesures expérimentales et simulations, quelques similitudes sont observables. En effet sur
la Figure 4-a, la ligne de base est constante mais cette valeur constante varie d’une mesure a
I’autre. Cela est modélisé sur la Figure 4-c par un changement de la valeur de G. Une autre
similitude concerne la forme des courbes de phases autour de la résonance. Pourtant le
comportement inductif du fil qui provoque I’augmentation de la phase sur la Figure 4-b n’est pas
pris en compte par le modele. Seul I’offset sur le gain mesuré peut étre modélisé. La encore la
stratégie de soustraction non spécifique du couplage proposée dans [NIE-12] est utilisee. Ceci
afin de ne pas a utiliser un modele électrique plus complexe dont la précision de I’extraction de

parametres pourrait influer sur la précision de I’extraction des parameétres mécaniques recherchés.

En pratique, si la tension d’actionnement est trés grande par rapport a la tension induite
(mesurable sur la Figure 4-b par I’amplitude du pic de résonance), cette derniere sera
difficilement mesurable. En effet la résolution d’un appareil de mesure n’est pas infinie (& cause

du bruit et de la quantification). Si le niveau d’offset mesuré est de I’ordre du millivolt, mais que
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I’amplitude du pic de résonance n’est que de quelques picovolts, le convertisseur analogique-
numérique devra comporter un grand nombre de bits pour distinguer le pic. Un circuit analogique
de compensation de I’offset pourrait étre une piste a explorer afin de minimiser cet offset et de
garantir une mesure fiable de la résonance du « U ». En I’état, la mesure nécessite I’utilisation
d’un systeme ayant différents calibres ajustables de tension et un convertisseur analogique-
numérique (CAN) ayant un nombre suffisant de bits. En pratique la mesure de la tension induite
du « U » dépend des propriétés d’un équipement de laboratoire, tel un oscilloscope ou une

détection synchrone (ayant un CAN d’au moins 16 bits).

Les circuits électriques équivalents des deux mesures intégrées, respectivement des micropoutres
et des « U », ont été étudiées. Ainsi le niveau de couplage et I’influence de celui-ci ont été
caractérisés. En pratique afin de supprimer le couplage pour extraire les parametres mécaniques
recherchés (f, et Q), la méthode de Nierdermayer et al. s’est avérée incontournable. Elle a
fortement amélioré la qualité des resultats obtenus. Pourtant I’identification du couplage a I’aide
d’un modele physique pourrait permettre d’appliquer & I’avenir la méthode de calcul décrite au

chapitre 2 (on ne se limite plus a f, et Q pour décrire la résonance mécanique).

2. COMPARAISONS GENERALES

2.1 COMPARAISON DES CAPTEURS UTILISES

L’objectif des capteurs fabriqués et caractérisés est de pouvoir les utiliser pour mesurer en
continu la viscoélasticité d’un fluide donné (si possible opaque). Afin de comparer les
opportunités d’effectuer cette mesure, la mesure de la résonance d’une poutre de type A ainsi que
celle d’un fil en « U » ont été obtenues électriquement, dans I’air puis dans I’eau, a température
constante. La mesure a été répétée toutes les 10 minutes environ permettant d’évaluer la stabilité
de la mesure. Les mesures effectuées sont présentées dans la Figure 5. Seule la phase est montrée
car elle présente, pour les deux systémes, une stabilité optimale en fonction du temps et ne

présente pas d’offset ce qui simplifie les comparaisons graphiques.
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Figure 5-Quatre mesures de phase de la poutre A a) dans I’air, b) dans I’eau ; d’un fil en «U» mesuré c) dans
I’air, d) dans I’eau.

Pour les deux capteurs, les mesures effectuées durant 40 minutes dans I’air sont d’une grande
stabilité. La micropoutre a un premier mode de résonance identifiable associé a un facteur de
qualité supérieur a 1000 (Figure 5-a). Le fil en « U » a un facteur de qualité plus faible compris
entre 219 et 221. Par contre dans I’eau seule la résonance du fil en « U » est mesurée de maniére
stable. Malgré un bruit de quantification observable a cause du probleme d’offset de la tension
d’actionnement (Figure 5-d) le facteur de qualité est mesurable dans chaque cas. Il est compris
entre 118 et 123 comme indiqué sur la Figure 5-d. La résonance de la micropoutre dans I’eau
n’est pas mesurable (Figure 5-b), de plus la mesure est trés instable a cause d’un couplage qui
varie au cours du temps. En raison d’un couplage dominant en milieu liquide, la micropoutre
n’est pas adaptée pour une mesure intégrée en milieu liquide. De plus dans ce milieu une
acquisition en continu des spectres gain-phase est rendue impossible par le manque de
répétabilité de la mesure elle-méme. On observe des variations du signal qui indiquent que le

couplage varie au cours du temps. En effet le couplage varie avec la température, la concentration
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d’ions dans le fluide et I’interface fluide-structure. Nous avons toutes les raisons de penser que
ces trois parametres variables au cours du temps, détériorent fortement la stabilité des mesures
micropoutres en continu en milieu liquide. Celles-ci, utilisees pour suivre I’évolution de la
viscosité en fonction du temps, n’ont donc jamais été concluantes avec les micropoutres utilisées.
Pourtant ce type d’expérience a été tenté plusieurs fois dans différentes configurations et

differents liquides (a base d’eau ou d’huiles).

Les micropoutres en silicium sont pourtant les seuls capteurs a étre compatibles avec les deux
modeéles utilisés dans ces travaux. Dans la partie suivante, elles seront donc utilisées et
caractérisées optiqguement afin de comparer chacun des modéles de calcul des propriétés

rhéologiques de liquides.

2.2 COMPARAISONS DES MODELES UTILISES

Le premier modele est détaillé au chapitre 1, il est réesumé sur la Figure 57 du chapitre 1. Il ne
permet de calculer les proprietés viscoélastiques de maniere qu’a la fréquence propre fo. Le
second modele, détaillé et optimisé au chapitre 2 (résumé sur la Figure 21 du chapitre 2), permet
le calcul de ces propriétés sur une plage de fréquence autour de fo. Dans cette partie le premier et
le second modeéle seront respectivement nommés « modele d’ordre 2 » et « modele d’ordre 3 »,
en raison de I’ordre de la fonction de transfert utilisé pour estimer le déplacement de la structure
en fonction de la fréquence. Les valeurs de G’, G" et |77*| obtenues ne peuvent étre comparées
qu’a la fréquence propre fo. De ce fait dans cette partie, le modéle d’ordre 3 a éte utilisé pour f =
fo seulement®. Les valeurs de G’, G" et |77*| calculées pour cette méthode en fonction de la

fréquence n’ont donc éte considérées qu’en fo.

Afin de comparer les deux modéles en ayant une référence de viscosité connue a la fréquence
propre fo, un fluide newtonien doit étre utilisé. Les propriétés de celui-ci sont modulées en
fonction de la température et cette dépendance doit étre parfaitement établie. Pour satisfaire ces
conditions, I’eau déionisée est utilisée. Dans la littérature, les mesures de référence de la masse

volumique [WEA-72] ainsi que de la viscosité [KES-78] de I’eau en fonction de la temperature

* La tendance de I’évolution de la viscoélasticité donnée autour de f, par le modéle d’ordre 3, constitue un avantage
qui ne sera donc ni utilisé ni mis en avant dans cette partie.
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sont établies. Ces données permettent de connaitre a différentes températures la valeur de la

masse volumique et de calculer G" que I’on doit théoriqguement mesurer a ces températures.

La mesure d’une micropoutre en silicium de type LH a été faite dans I’eau a différentes
températures (entre 18 et 50 °C). Puis les propriétés viscoélastiques (G’ (fo), G"(fo) et |77*(fo)|) ont
été calculées a I’aide des deux modeles. Celles-ci sont comparées sur la Figure 6 aux valeurs

théoriqguement attendues.

x10
2.5 ‘
ol b) — - Théorie [
'g' Modele ordre 2
:‘l_- 151¢ — Modele ordre 3 ||
> 05 T
E‘ L L L L
§ 20 30 40 50
£ Température [°C]
(&)
S 40 ‘
a —- g
.D_'. 20 | — O |
O
i o - —+ 8
&y 20 AR TN
0 L L _40 L L L L
4000 5000 6000 7000 20 30 40 50
Fréquence [Hz] Température [°C]

Figure 6 — a) module du déplacement mesuré en bout de poutre LH immergée dans I’eau a différentes
températures ; b) module de la viscosité complexe (‘x’) et c) G’ (“+”) et G" (“0”) en fonction de la température,
courbe théorique (--), calculée en f, avec le modéle d’ordre 2 (courbe verte), calculée en f, avec le modele
d’ordre 3 (courbe rouge).

Sur la Figure 6-a, les différentes acquisitions du module du déplacement mesuré en bout d’une
poutre de type LH sont montrées dans un dégradé de couleurs froides a chaudes (la couleur noir

pour I’acquisition faite a 18°C et la rouge pour celle faite a 50°C). Le module de la viscosité
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complexe est calculé a partir de ces donnees expérimentales sur la Figure 6-b. Les valeurs
calculées par le modele d’ordre 2 sont léegerement plus eloignées de la courbe de référence
theorique que les valeurs calculées par le modele d’ordre 3. Le bénéfice de I’extension de
linéarisation de la fonction de déplacement de la micropoutre faite au chapitre 2 est illustré ici en
fo. Le gain de précision comporte ici une amélioration significative en pourcentage (de I’ordre de
10%).

Si I’on observe la Figure 6-c, I’amélioration apportée par le modéle d’ordre 3 sur le calcul de G’
et G" n’est plus aussi évidente. En effet globalement les G"(fo) calculés par le modele d’ordre 2
sont plus proches du résultat attendu. Pourtant en quatre points particuliers les valeurs de G"(fo)

calculées par le modele d’ordre 3 sont tres proches des valeurs attendues.

Comme cela a été mis en avant au chapitre 2 pour les fluides de faible viscosité, les valeurs de G’
calculées sont non nulles. Ici elles sont négatives pour les deux modéles. Cependant malgré un
offset par rapport aux résultats attendus, les valeurs calculées de G’ en fonction de la température
restent a peu prés constantes. Nous sommes une fois de plus dans le bruit de mesure sur G’
(comme c’est le cas parfois dans le cas de mesure au rhéometre ou ce type de valeur est
simplement non affiché). L’écart entre G” et G" permet de conclure que le fluide est bien

newtonien.

Les deux méthodes peuvent ensuite étre comparées sur une gamme de viscosité, afin de
déterminer notamment laquelle est la plus précise ou la plus applicable dans différents cas. Ceci a
été fait en utilisant des huiles silicone newtoniennes de viscosités calibrées. Les huiles ont
respectivement une viscosité calibrée de 10, 20, 50 et 100 mPa.s & la tempeérature de 25°C. Elles
ont ensuite été caractérisees par une poutre en silicium de type A ou deux acquisitions de la
résonance du capteur, séparées d’une minute, ont été faites pour chaque huile a 19°C. La
différence de viscosité entre la température de calibration (25°C) et la température de mesure
faite avec les micropoutres (19°C) conduit a une différence entre la viscosité mesurée et celle de
référence a 25°C. Afin de connaitre la viscosité des huiles silicone a 19°C, des mesures a |’aide

d’un viscosimetre ont été faites. Celles-ci sont présentées sur la Figure 7.
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Figure 7 — Mesures au viscosimétre (Anton Paar SVM 3000) des huiles silicones de viscosité 10, 20, 50 et 100
mPa.s en fonction de la température (mesures effectuées a JKU, Linz, Autriche, par Martin Heinisch).

En utilisant les mesures faites au viscosimetre, les valeurs extrapolées a la température de 19°C

peuvent servir de valeur de référence pour la mesure de viscosité faite par les micropoutres.

Ainsi la viscosité |77*(fo)|, le module élastique G’(fo), et visqueux G"(fp) ont été calculés a la
fréquence propre de la poutre A dans les huiles (fo= 45 kHz) avec les méthodes d’ordre 2 et
d’ordre 3. Les résultats obtenus sont présentés sur la Figure 8 et sont comparés aux résultats
théoriqguement attendus a 19°C. Pour chaque point de viscosité sur I’axe des abscisses, deux
mesures de spectre ont été faites. La distinction des valeurs calculées n’est visible que sur G’ aux
viscosités 10 et 50 mPa.s ou deux points sont observables pour une méme viscosite. Cela atteste

la tres bonne reproductibilité des mesures et des traitements effectués.
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Figure 8 — Mesure a) de viscosité (x) et b) de G’(+) et G**(0), faites a 19°C avec une poutre de type A dans des
huiles silicones de viscosité calibrée a 25°C de respectivement 10, 20, 50 et 100 mPa.s (cP). La valeur attendue
a 19°C (--) est comparée aux valeurs calculées avec le modele d’ordre 2 (courbes vertes) et le modeéle d’ordre 3

(courbe rouge).

Pour les trois premiéres huiles (10, 20 et 50 cP), sur le calcul de la viscosité comme sur celui de
G’et G", la conclusion se basant sur la Figure 6 peut étre confirmée : le modéle d’ordre 3 est plus
proche des valeurs attendues. En effet les viscosités indicatives obtenues a 19°C (et indiquées sur
la Figure 8) majorent de 3mPa les valeurs attenues & 19°C (soit environ entre 5 et 30% d’erreur
relative). L’erreur obtenue avec le modele d’ordre 2 est légérement superieure, elle atteint
11,2mPa.s d’écart absolu avec la valeur majorée attendue pour I’huile de viscosité 50 cP (soit une
erreur supérieure a 20% pour cette viscosité). Dans la gamme 10-50 cP, il y a donc, d’un point de
vue expérimental, un avantage apporté par I’utilisation d’un modeéle d’ordre supérieur pour le

calcul du module de la viscosité complexe |7*|.
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Pour I’huile la plus visqueuse (100 cP), le modele d’ordre 3 calcule une valeur de viscosité
erronée (404 mPa.s soit plus de 300% d’erreur relative) alors que le modéle d’ordre 2 mesure 186
mPa.s soit seulement 68% d’erreur relative. Dans ce cas, la raison de I’imprécision, déja évoquee
au chapitre 3, concerne le faible facteur de qualité mesure dans ce fluide tres visqueux (Q = 1,6
dans ce cas). Quand le facteur de qualité est trop faible, une erreur de quelques décimales sur la
valeur de Q provoque des dizaines de pourcent d’erreur sur la valeur de viscosité mesurée avec le
modele d’ordre 2. Dans le cas du modele d’ordre 3, c’est le parametre Hy qui pose fortement
probléme. Le pic de résonance étant trés fortement amorti, I’algorithme de recherche de Hg ne
converge pas sur une valeur précise. Ceci affecte fortement le calcul de la viscosité estimée et

provoque ici plus de 300% d’erreur sur le résultat final.

La Figure 8-b montre les valeurs de G’ et G" calculées pour chaque huile de viscosité connue. G"
suit les mémes tendances avec les mémes marges d’erreurs que celles déja commentées pour la
viscosité au paragraphe précédent. On peut donc confirmer a la vue de la Figure 8-b qu’il y a bien
un gain de préecision a I’utilisation d’un modéle d’ordre 3 pour les trois premiéres huiles
caracterisées. Par contre, G” supposeé theoriqguement nul pour un fluide newtonien, prend une fois
de plus des valeurs non nulles avec les deux méthodes. Cependant si I’on exclut le dernier point
de mesure (100 cP), on pourra remarquer la tendance constante de G’quelle que soit la viscosité.
De maniéere générale I’écart G"-G” augmente avec la viscosité. C’est cette constatation qui permet
encore de conclure que les fluides sont bien newtoniens. Ainsi le seuil en dessous duquel une
mesure est possible se situe a cette fréquence pour G’ autour de 800 Pa. D’apres ces mesures on
ne peut pas dire, lequel du modele d’ordre 2 ou d’ordre 3, est le meilleur pour calculer G’. En
effet pour certains points de mesure la valeur calculée par le modéle d’ordre 3 est Iégerement
inférieure a celle calculée par le modéle d’ordre 2, et inversement. Il n’y a donc pas d’un point de
vue expérimental d’amélioration apportée par I’utilisation d’un modele d’ordre supérieur quant a

la détermination de G’.

La comparaison expérimentale des deux méthodes de calcul des propriétés viscoelastiques permet
de conclure que la précision des méthodes dépend en grande partie du facteur de qualite
initialement mesuré dans le fluide. Les faibles facteurs de qualité mesurés (tous inférieurs a 6),
limitent la précision de la mesure de viscosité a environ 10% d’erreur sur la gamme 1-50 cP.

Néanmoins les deux méthodes ont permis d’estimer de maniére correcte la viscoélasticité des
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fluides caractérises. Le gain supposé de I’utilisation d’un modele d’ordre supérieur (celui decrit
au chapitre 2) pour calculer les propriétés viscoelastiques a été mis en avant. Il permet de diviser
par deux I’erreur sur I’estimation de |77*(fo)|, G’(fo), ou G"(fo). En définitif, la méthode d’ordre 3
est plus précise sur une étendue de mesure réduite alors que la méthode d’ordre 2, comporte une
erreur plus importante mais est valide sur une gamme de viscosité plus grande. De plus une partie
de I’erreur de la méthode d’ordre 2 peut étre réduite en obtenant, en milieu liquide, des facteurs
de qualité plus élevés (en utilisant des fils en « U » par exemple), puis en multipliant le nombre

d’acquisitions afin de réduire I’erreur sur les parametres f, et Q extraits, en faisant une moyenne.

En définitif, chague méthode a son champ d’application, ses avantages et ses inconvénients. Ces
derniers peuvent étre ou non compensés par les capteurs et/ou la méthode de détection utilisée.
Afin de caractériser un fluide, les différents types de capteurs et de méthodes peuvent étre
combinés, non pas pour étre mis en concurrence, mais pour apporter chacun une information
complémentaire. Dans la partie suivante, un fluide complexe est caractérisé en utilisant toutes les
pistes developpées dans les chapitres précedents. La partie s’intitule de ce fait «microrhéometre
hétérogéne ».

3. SYNTHESE : “MICRORHEOMETRE HETEROGENE”

3.1 CONDITIONS EXPERIMENTALES ET METHODOLOGIE

Pour cette expérience le fluide de référence est I’eau déionisée qui est utilisée en tant que fluide
newtonien parfait dans la gamme de fréequence 1-100 kHz. Ensuite deux solutions de
polyacrylamide dans I’eau, respectivement de concentration 500 et 1000 ppm (notés « PAM

500 » et « PAM 1000 ») sont utilisées comme fluides viscoélastiques.

Trois micropoutres en silicium de géométrie LL, LH et A ont été caractérisées optiqguement avec
les trois fluides. La résonance d’un fil en « U » a également été caractérisée électriquement pour

les trois fluides. Toutes les mesures ont été faites a 19°C.

Les mesures effectuées ont toutes été traitées avec le « modéle d’ordre 2 ». De maniére

complémentaire, le « modéle d’ordre 3 » est utilisé, aprés une calibration dans I’eau, pour traiter
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en fonction de la fréquence les propriétes viscoélastiques des deux solutions de polyacrylamide.

Le rhéogramme résultant de toutes ces mesures est présente dans la partie suivante.

3.2 RHEOGRAMME OBTENU

Un résultat, utilisé comme synthese est présenté ici. Il regroupe a la fois le cas d’un fluide
newtonien et celui de fluides complexes, la concentration de polyacrylamide en solution étant
fixée a 0, 500 puis 1000 ppm dans I’eau déionisee. Le tableau des viscosités et le rhéogramme de

synthese obtenu pour les trois fluides sont présentés dans la Figure 9.

A premiére vue la Figure 9-a nous montre que la viscosité du PAM 1000 est supérieure a celle du
PAM 500, lui-méme plus visqueux que I’eau déionisee. En effet a ces fréquences, la viscosité
calculée est comprises pour I’ensemble des mesures, entre 1,4 et 3,1 mPa.s pour le PAM 1000,
entre 1,0 et 2,2 mPa.s pour le PAM 500, puis entre 0,9 et 1,8 mPa.s pour I’eau. Cet ordre est tout
a fait cohérent avec I’accroissement de la concentration, qui rend la solution plus visqueuse. De
plus cette viscosité est mesurée a haute fréquence (entre 1 et 50 kHz). A plus basse fréquence
I’influence de la concentration de PAM sur la viscosité de la solution est plus importante [DAR-
12]. En outre, pour les deux concentrations de PAM, plus la fréquence augmente plus la viscosité
mesurée diminue et tend vers la viscosité théorique de I’eau. Ceci est également une tendance

attendue des polymeres en solutions mesurés a haute fréquence [MEZ-06].
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a)

Viscosité [mPa.s] LL Fil en “U” LH A
|77 @ 1,7 kHz @ 4,9 kHz @5,1 kHz @ 56 kHz
Eau Ordre 2 1,81 1,41 0,98 1,03

Ordre 3 _ _ _ _

PAM 500 Ordre 2 2,25 1,42 1,05 1,06
ppm Ordre 3 2,13 _ 1,51 1,40

PAM 1000 Ordre 2 3,13 3,21 1,54 1,45
ppm Ordre 3 2,60 - 1,59 1,51
b)
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Figure 9- a) Tableau du module de la viscosité complexe calculés pour chaque cas détaillés a la suite ; b) G’
(symbole : +) et G'* (symbole : o) calculés en fonction de la fréquence propre des résonateurs avec le modele
d’ordre 2 dans I’eau (bleu), dans le PAM 500 ppm (couleur verte) et 1000 ppm (couleur rouge) — Module
visqueux G'" théorique pour I’eau (trait fin et discontinu) — G respectivement calculés en fonction de la
fréquence en utilisant le modele d’ordre 3 pour les deux concentrations de PAM, 500 ppm (trait vert épais et
continu) et 1000 ppm (trait rouge épais discontinu) ;
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Sur la Figure 9-b on peut remarquer qu’il y a trés peu de points pour G’. En effet I’essentiel des
valeurs calculées sont Iégerement négatives. Dans la gamme de fréquence considerée, I’élasticité

du polyacrylamide semble étre négligeable.

Les mesures avec les micropoutres en silicium de type LH et A traitées avec le modeéle d’ordre 2
ou d’ordre 3 suivent le méme comportement. Un faible écart relatif entre les G et G" calculés
avec les différentes méthodes est toujours observable. Cet écart a déja éte commenté dans la
partie précédente. Cependant le comportement général obtenu est le méme avec les deux
méthodes. On pourra méme apprécier les valeurs de G™ calculées avec le modéle d’ordre 2, qui

sont en parfaite adéquation avec la courbe théorique pour ces micropoutres (LH et A).

Pour la micropoutre de type LL et le fil en « U», un écart plus important avec les valeurs
attendues est observable. Dans les deux cas, cet ecart est d0 a une erreur plus importante quant a
la détermination du facteur de qualité. Cependant deux raisons distinctes expliquent un facteur de
qualité ayant une plus grande incertitude. Dans le cas de la micropoutre LL, celui-ci est di au
faible facteur de qualité mesuré, seulement 3,6 dans I’eau déionisée. Dans le cas du fil en « U »,
le facteur de qualité est supérieur a 10 dans I’eau. Mais c’est le bruit sur I’acquisition qui malgré
la correction utilisee (cf. partie 1.3 de ce chapitre) provoque une incertitude non négligeable sur
les paramétres extraits. Une moyenne des facteurs de qualité et des fréquences de résonance

extraites sur plusieurs acquisitions permettrait dans ce cas de s’affranchir de cette erreur.

Finalement le rhéogramme présenté sur la Figure 9-b est cohérent dans son ensemble. Chaque
capteur et chaque méthode apportant une information complémentaire nécessaire a la
caractérisation, dans la gamme 1-100 kHz, de I’influence de la concentration du polyacrylamide
dans I’eau. Dans cette méme gamme de fréquence tous les fluides caractérisés semblent étre
proches d’un comportement newtonien. Cette conclusion tiree a la lumiére des différents modéles
et capteurs utilisés illustre de maniére conceptuelle ce que serait le « microrheomeétre
hétérogéne ». L’accumulation de différentes mesures faites par différents capteurs permet (1) de
couvrir une large gamme de fréquence, (2) de recouper I’information de viscoélasticité, puis (3)

d’augmenter la précision de la mesure de viscoélasticité.
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4. CONCLUSION

(1) Quelques éléments de justifications des différents choix de capteurs, de mesures, de modéles
développés dans cette thése ont été détaillés ici. Ainsi le capteur de départ dans ces travaux, la
micropoutre en silicium, a été caractérisée électriquement et a montré la grande difficulté
d’envisager une mesure integrée en milieu liquide. Pour pallier ce défaut, les fils en « U » ont éte
utilisés. Plus simples d’un point de vue électrique, ils sont geométriquement moins bien définis et
donc plus difficilement modélisables. Un modéle simplifié (appelé modele d’ordre 2 dans ce

chapitre) s’est donc impose pour leur utilisation.

(2) La comparaison des différents capteurs et méthodes utilisés permet d’évaluer les choix qui ont
été faits. Le chapitre 2 s’est attaché a montrer que le modéle d’ordre 2 est limité en termes de
précision. La méthode de mesure associant ce modele aux fils en « U » ne s’affranchit donc pas
de cette imprécision. Dans ce chapitre il est clairement montré que cette association présente une
erreur résiduelle de mesure non négligeable. Le modéle d’ordre 3 permet une meilleure précision.
En revanche ce modele associé aux micropoutres en silicium n’a pas permis la caractérisation

viscoélastique intégrée de fluide (opaques notamment).

(3) Enfin la synthése des options développées montre une voie a suivre, celle de la parallélisation
de différentes mesures (voir des différentes méthodes de traitement), qui permettrait a terme
d’obtenir la fonctionnalité d’un véritable microrhéometre rapide et performant. Pour cela, les
capteurs utilisés devront étre plus performants (facteurs de qualité plus importants pour étre
facilement mesurables) et la méthode de calcul des propriétés viscoélastiques a fréquence unique
poussée a un ordre supérieur pour augmenter sa précision (cela peut impliquer d’améliorer la
méthode d’identification du couplage). La perspective de faire rentrer les MEMS résonants dans

la compétition du développement effectif de microrhéometres intégrés pourrait alors voir le jour.
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Conclusion et perspectives

Différentes solutions de capteurs intégrés de viscoélasticité ont été développées dans ces travaux
de thése. Elles mettent en ceuvre différentes techniques de mesure, de traitement et différents

types de capteur.

Ainsi une propriété viscoélastique telle que le module de cisaillement complexe G* a pu étre
exprimée analytiquement a chaque fréquence en fonction du déplacement w hors-plan d’une
micropoutre en silicium. La simplification de I’expression de w puis le calcul inverse de G* en
fonction de w ont pu étre faits de maniere théorique sur une large gamme de fréquence.
Expérimentalement cette méthode a connu des probléemes importants dus aux nombreux
parametres physiques dont elle dépend. Néanmoins des résultats ont pu étre obtenus a I’aide
d’une caractérisation optique des micropoutres, nécessitant une étape de calibration des
parametres physiques. Bien qu’un peu longue et complexe, cette approche permet d’obtenir des
résultats intéressants et ouvre des pistes pour la mesure précise de viscoélasticité de fluides
complexes. Il s’agirait d’optimiser le modéle utilisé en prenant en compte, par exemple, les effets
thermiques locaux autour de la poutre liés a I’échauffement résultant de I’effet Joule causé par le
passage du courant d’actionnement ou encore la présence de la piste en or en bout de poutre qui a

une action équivalente a une masselotte.

Afin de réduire le nombre de parametres a déterminer précisément, une méthode de calcul a
fréquence unique de G* a été utilisée aprés avoir constaté que ce modele simplifié donne tout de
méme des résultats tres satisfaisants a la fréquence de résonance. Couplée avec un algorithme
récent d’extraction de la fréquence propre et du facteur de qualité cette methode a permis un
calcul rapide, adaptable et peu complexe, applicable a une grande gamme de microstructures
résonantes. Cette méthode a été utilisée pour des structures alternatives aux micropoutres en
silicium et fabriquées a I’aide de procédeés simples et rapides ne nécessitant que tres peu de temps
et de matériel pour leur fabrication. Ainsi des microstructures en « U » réalisés en polymere ainsi
que des microfils métalliques en « U » ont éte utilises pour mesurer la viscoélasticité de fluides
de maniere intégrée. Ces derniers ont démontré qualitativement la validité de la méthode de

mesure sur des fluides newtoniens ou non newtoniens, opaques ou transparents. Pour une
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validation quantitative, I’optimisation du modele ainsi qu’une géométrie de résonateur en « U »
mieux controlée sont requises. Cela pourrait permettre d’obtenir une méthode de mesure de la

viscoélasticite tres précise et applicable a tous types de fluides.

Les microrésonateurs métalliques en forme de « U » ouvrent de réelles perspectives quant a la
mesure de la viscoélasticité in-situ sur une grande gamme de fluides viscoélastiques pour
différentes applications. La parallélisation de la mesure de capteurs de différentes géométries
pourrait a I’avenir permettre d’étudier la viscoélasticité sur une large gamme de fréquence et
d’obtenir de fait la fonctionnalité d’un microrhéometre rapide utilisable pour caractériser un

grand nombre de fluides.

Autres Perspectives

Outre les perspectives déja citées, d’autres pistes de recherches partiellement ou totalement
absentes du présent manuscrit ont été ouvertes au cours de cette thése. Elles ont trait a la
fabrication en cherchant a utiliser un minimum de ressources, la caractérisation et I’utilisation de
MEMS pour différentes applications potentielles. Ces pistes sont apparues a partir des recherches

menées dans le cadre de la problématique de la thése.

e A partir de « fils en U » des micropoutres en polymere ont été fabriquees. La technique
consiste & deposer une ou plusieurs gouttes de liquide contenant le polymére afin qu’une
membrane se forme en suspension a I’intérieur du « U » par capillarité. Le polymeére peut
étre ensuite réticulé. Pour certains types de liquide, I’étape de dépdt et de réticulation
décrite doit étre répétée. De cette maniére des micropoutres en résine vegétale ont été
fabriquées. A titre d’exemple, une poutre de ce type est montrée avec les résultats de sa
caractérisation au vibromeétre sur la Figure 1. Ces poutres végetales pourraient trouver une
application dans la détection en milieu gazeux ou dans d’autres applications de détection
environnementale (la résine végétale ayant par exemple des propriétés antiseptiques ou

d’absorption d’un certain nombre d’impuretés).
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Figure 1 —a) Image d’une poutre constituée d’un fil métallique et de résine de cerisier ; b) amplitude du
déplacement et ¢) phase de la poutre mesurée dans I’air au vibrométre.

e Les microsystemes sont parfois actionnés en utilisant un actionnement piézoélectrique.
Pour cela le PZT (Titano-Zirconate de Plomb) est souvent utilisé. Afin de proposer un
matériau biocompatible et a faible impact environnemental, I’utilisation de sel de
Seignette (ou de Rochelle) a été testée (Figure 2). Pour la fabrication, du sel de Seignette
en poudre (acheté chez Sigma-Aldrich) est dissout dans I’eau puis recristallisé trés
lentement pour former de gros cristaux. Des cristaux naturellement piézoélectriques ont
été caractérises (Figure 2-d et e). Leur intégration dans un MEMS nécessiterait I’emploi
d’une cristallisation dans la structure elle-méme : une perspective de travail possible est

par exemple d’utiliser une cristallisation dans un microcanal.

! parmi les premiers matériaux piézoélectriques découverts par I’homme, le sel de Seignette (ou tartrate double de
sodium et de potassium) a été utilisé en tant que résonateur piézoélectrique jusque dans les années 50 pour diverses
applications. C’est aussi un additif alimentaire (E3374). Sa faible température de Curie et sa solubilité dans I’eau
seraient les principaux facteurs qui limitent son utilisation aujourd’hui en tant que cristal piézoélectrique. Cependant
son tres faible co(t, sa facilité de fabrication ainsi que son impact environnemental, en ferait un trés bon candidat
pour des applications de récupération d’énergie (a bilan énergétique positif) a température ambiante sur de tres

grandes surfaces.
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Figure 2 — a) Sel de Seignette, de gauche a droite, du plus cristallin au moins cristallin ; b) macro-cristal
(iluminé en vert) pris en sandwich entre deux électrodes souples ; c) petit cristal packagé ; conductance (G) et
susceptance (B), d) du macro-cristal, noté A, e) du cristal packagé, noté B, mesurées trois mois aprés

fabrication a 20°C.

Le crayon a papier est un excellent moyen pour déposer du graphite en fine couche. Un
procédé manuel a permis de fabriquer des jauges de contrainte fonctionnelles résistives.
Une des structures est montrée sur la Figure 3-a avec le résultat du test de la jauge avec
différentes masses calibrées déposées sur les structures (Figure 3-b et ¢). L’utilisation de
la machine de découpe combinée avec ce procédé peu colteux pourrait permettre de
fabriquer des microstructures en polymeéres ayant des jauges de contrainte intégrées. Ces
structures trouveraient des applications en tant que capteurs et pourraient étre utilisées

notamment dans des Kits pédagogiques ou des travaux pratiques.
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Conclusion et perspectives
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Figure 3 — a) Poutre comportant une jauge en graphite et encastrée sur un plot de bois, b) résistance mesurée
a 50 kHz et ¢) capacité mesurée a 50 kHz pour différentes masses calibrées.

L’obtention de résultats exploitables avec des matériaux comme de la résine de cerisier, du sel de
Seignette ou du graphite nous amene a penser qu’une autre conception de I’électronique est
possible ; une électronique qui ne soit pas tournée vers la meilleure performance quel que soit le
prix environnemental a payer pour sa fabrication, mais vers la recherche de performances
acceptables avec des matériaux entiérement biodégradables et ne nécessitant qu’une faible
quantité d’énergie pour leur fabrication et leur utilisation. En ce sens, il y a la a développer tout

un pan de recherche en électronique : I’électronique soutenable.
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Annexes

a) b)

Figure 1 —a) module du déplacement d’une micropoutre LH mesuré dans I’eau a 20°C, b) viscosité et c)
module élastique G’ et visqueux G' mesurés pour I’eau, avec une tension d’actionnement comprise entre 0,05
et 6 V (Impédance de la piste d’actionnement : 40,7 Q, température estimée de la couche de liquide sondée
pour une tension d’actionnement de 6V : 35°C).
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Annexes

Emplacement immergé
pour une micropoutre

2 cellules Peltier
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Thermocouples
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Figure 2 — Schéma 3D de la cellule de mesure de micropoutre immergeée et du circuit magnétique emboitable
dans la cellule.
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Résumé

Les propriétés viscoélastiques des fluides déterminent leur écoulement. L’étude de ces propriétés a de
nombreuses applications industrielles et académiques qui concernent la matiére dite « molle » (polymeéres,
colloides, tensioactifs, protéines, ...). L’approche proposée permet d'étudier ces propriétés sur une gamme
de fréquence allant de 1 a 100 kHz. La méthode utilise la mesure de la vibration d’une microstructure
actionnée électromagnétiquement et immergée dans le fluide a caractériser. La réponse en fréquence du
systéme mécanique, mesurée optiqguement ou électriquement, est caractéristique du milieu dans lequel la
structure est immergée. Une méthode analytique dédiée aux micropoutres, pour I’extraction des propriétés
rhéologiques du milieu, a été améliorée tout au long de la thése.

La méthode analytique développée, pour étre appliquée, nécessite la précision d’un systeme optique
complexe pour mesurer sans artefact les propriétés mécaniques de I’interaction micropoutre-liquide. Ainsi
les liquides opaques ne peuvent étre caractérisés avec cette approche. De plus la mesure peut difficilement
étre intégrée dans un dispositif portable tout-électronique. Afin de pallier ces difficultés et de proposer une
mesure de la viscoélasticité en milieu opaque, la stratégie de mesure du capteur jusqu’au traitement des
signaux ont été réévalués : (1) des microstructures en « U » ont été fabriquées, (2) une méthode de mesure
intégrée a été mise en place et (3) une méthode de traitement a fréquence unique a été utilisée.

Finalement, un liquide opaque viscoélastique, le yaourt, a pu étre caractérisé in-situ tout au long de la
fermentation lactique permettant de démontrer la validité et I’applicabilité de la méthode mise en ceuvre
pour le suivi en temps réel de la viscoélasticité.

Mots Clés: micropoutres, microstructures, modélisation, capteurs, viscoélasticité, viscosité,
microrhéologie

Abstract

The study of viscoelastic properties has many industrial and academic applications related to "soft matter"
like polymers, colloids, surfactants or proteins. The present approach measures these properties in a
frequency range from 1 to 100 kHz. The method uses the measurement of the vibration of a microstructure
actuated electromagnetically and immersed in the fluid that has to be characterized. The frequency
response of the mechanical system, which is measured optically or electrically, is characteristic of the
environment in which the structure is immersed in. An analytical method dedicated to microcantilevers for
the extraction of the rheological properties has been improved during this PhD thesis.

The analytical method developed requires the accuracy of a complex optical system for measuring without
artifact the mechanical properties of microcantilever-liquid interaction. Thus opaque liquids cannot be
characterized with this sytem. In addition, the measurement cannot easily be integrated. To overcome
these difficulties and provide the measurement of viscoelasticity into opaque medium, some strategy was
reassessed: (1) “U” shaped microstructures were fabricated; (2) an integrated measurement method was
developed and (3) a single frequency method was used to calculate the viscoelasticity.

Finally, a viscoelastic and opaque liquid, such as yogurt, has been characterized in situ during the lactic
fermentation to demonstrate the validity and the applicability of the method for the real-time monitoring
of viscoelasticity.

Keywords: microcantilever, microstructures, modeling, sensors, viscoelasticity, viscosity, microrheology
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