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Titre : Fabrication et Caractérisation de MEMS composites
pour la récupération d’énergie mécanique

REésSume : Les récents progrés dans le domaine des MEMS organiques suscitent
un intérét croissant dans la substitution de micropoutres inorganiques par des
micropoutres organiques pour diverses applications. N'ayant été étudiée qu’en mode
statique, la réponse électrostrictive des MEMS organiques est présentée pour la
premiere fois en mode dynamique. L'une des originalitéts de ce travail est de
fabriquer un micro-récupérateur d’énergie mécanique avec une approche « tout-
organique ». Dans cette these, des matériaux nanocomposites a base d’oxyde de
graphene réduit (rGO) dispersé dans du poly-dimethyl siloxane (PDMS), sont utilisés
pour la récupération de I'énergie mécanique vibratoire avec une transduction
électrostrictive. Le dispositif génere une densité de puissance électriqgue de
8,15 pW/cm? pour une accélération de 1 g au premier mode de résonance (= 17 Hz).
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Title: Fabrication and Characterization of Composite MEMS
for mechanical energy harvesting

Abstract: Recent advances in the field of organic MEMS have generated interest

in the substitution of inorganic microbeams by organic ones for various applications.
Until now, the use of electrostrictive materials is limited to the MEMS operating
mostly in static mode. The electrostrictive response of organic MEMS is presented
here for the first time in dynamic mode. One of the originality of this work is to
produce a micro-mechanical energy harvester fabricated in an all-organic approach.
In this thesis, strain sensitive nanocomposite materials based on reduced graphene
oxide (rGO) dispersed in polydimethylsiloxane (PDMS) are used for mechanical
vibratory energy harvesting with an electrostrictive transducer. With an acceleration
of 1 g of the microcantilever base, actuation at the first resonant mode (= 17 Hz)
generates an electrical power density of 8.15 pW/cm?®.
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Introduction géneérale

Les systemes fonctionnant avec des piles ne parviennent pas a répondre aux exigences
de nombreuses applications nécessitant une longue durée de vie et aucune intervention
humaine récurrente. Des besoins pour les réseaux de capteurs autonomes, pour des
microsystéemes dans le domaine du médical, la robotique, etc., peuvent par exemple étre citeés.
L'Internet des objets (IoT), concept informatique émergent, décrit également une structure
génerale dans laquelle des objets physiques sont connectés par Internet sans intervention
humaine. Des opérateurs autonomes fonctionnant a long terme sont des éléments clés pour la
réalisation de tels réseaux complexes. Ces derniers comportant des dispositifs potentiellement
capables de récupérer leur énergie nécessaire a partir de sources ambiantes, ils constituent un
besoin de nouvelles technologies de conversion d'énergie renouvelable de nos jours
croissante. La consommation électrique de ces (micro)systémes ayant diminué (<1 mW) suite
a leur réduction d’échelle, il devient alors possible de les alimenter en utilisant uniquement
I’énergie ambiante. Dans ce contexte, une attention croissante s’est portée ces deux derniéres
décennies sur la récupération d'énergie a partir de sources d'énergie ambiantes telles que la
lumiére, la chaleur et les vibrations mécaniques. La récupération d’énergie mécanique est
I'une des approches les plus prometteuses pour pouvoir alimenter des microsystemes
électromécaniques (MEMS MicroElectroMechanicalSystems) sans fil ou les réseaux de
capteurs autonomes, en utilisant les vibrations mécaniques tres présentes autour de nous (étre
humain, machine a laver, voiture automobile, etc.). Dans la plupart des cas, cette énergie
mécanique peut étre convertie en électricité a 1’aide de trois systémes de transduction
électromécanique : électrostatique, électromagnétique et piézoélectrique. Des nombreuses
¢tudes concernent l'utilisation d'éléments piézoélectriques pour la récupération d’énergie a
petite échelle car ces matériaux présentent une densité d'énergie relativement éleveée et un fort
couplage électromécanique intrinséque. Cependant, ces matériaux (céramiques
piézoélectriques notamment) sont souvent rigides et peu déformables sous I’effet des
vibrations. Pour de nombreuses applications pour lesquelles une basse fréquence et une large
gamme d’excitation mécanique sont nécessaires (mouvement humain par exemple), le
couplage du matériau piézoélectrique a certaines de ces sources d'excitation produit une
énergie mécanique faible. Pour ces applications, les matériaux électrostrictifs composites dont
le module de Young se situe dans la gamme de quelques MPa a des centaines de MPa,
semblent trés attractifs notamment pour assurer une bonne adaptation mécanique, grace a leur
flexibilité supérieure a celle de matériaux piézoélectriques polymeéres. Outre ces grandes
capacités de déformation, les polymeéres électrostrictifs sont peu onéreux a réaliser et simples
a mettre en ceuvre. En outre, fonctionnant sous une tension de polarisation faible, ils peuvent
étre obtenus sous différentes formes et sur de grandes surfaces.

Dans ce cadre, le projet ELENA (Electrostriction géante de nanomatériaux mous pour
la récupération d’énergie) initié en 2012 et financé par 1’Agence Nationale de la Recherche
(ANR), concerne la récupération d’énergie par effet électrostrictif grace aux vibrations
mécaniques pour 1’alimentation de MEMS sans fil et des réseaux de capteurs autonomes. Le
but est d’obtenir une densité de puissance de sortie de I’ordre de quelques dizaines de
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HW/cm?. Le consortium bordelais impliqué pour cette ANR est pluri-disciplinaire puisqu’il
regroupe trois laboratoires académiques ayant des expertises en chimie, physique, conception,
fabrication de MEMS et électronique : le Centre de Recherches Paul Pascal CRPP porteur de
ce projet, le Laboratoire du Futur LOF, le laboratoire d’Intégration du Matériau au Systéme
IMS et la compagnie Solvay qui exerce des activités dans le domaine de 1’électronique
organique. Pour la récupération d’énergie, le choix s’est porté sur des capacités variables a
base de nanomatériaux électrostrictifs. L’originalité de ce projet consiste a développer et
intégrer dans des résonateurs MEMS des matériaux électrostrictifs composites innovants
possédant un coefficient d’électrostriction géant et une constante di¢lectrique trés élevée. Des
matériaux nanocomposites a base de polymere poly-dimethyl siloxane (PDMS) charge de
nanoparticules conductrices (nanotubes de carbone (CNT) ou oxyde de graphene réduit
(rGO)), ont été formulés. Ce projet de recherche multidisciplinaire a été organisé en 4
taches comme illustré Figure 1.1, pour réaliser la chaine complete de développement, de la
formulation de matériaux électrostrictifs a leur intégration dans des dispositifs MEMS et la
gestion de 1’énergie associée.

Tache1:
Auto-assemblage

pres des réseaux de
percolation
Partenaires :

Tache 3 :
Fabrication et
caractérisation de

Tache 4 :
Electronique gestion
de I'énergie et évaluation

CRPP, LOF, Solvay MEMS capacitif lob
= 7:/ globale des p.erformances
= 7 J = Partenaire : electriques.
—_— IMS / PRIMS Partenaire :
N IMS / Puissance
Tache 2 e SEEY
Formation des films L S i o o T P

- < -

et microfabrication
des réseaux de
percolation

Partenaires :
CRPP, LOF, Solvay

&5

Figure 1.1 : Le projet ELENA est divisé en 4 tches de travail : production de matériaux
électrostrictifs (taches 1 et 2), fabrication et caractérisation des MEMS organiques (tache 3)
et electronique associée (tache 4)

Ma thése s’inscrit dans le cadre de la tache 3. L’équipe PRIMS (PRInted
Microelectromechanical Systems) du laboratoire IMS a laquelle j’appartiens, congoit et
réalise des microsystemes imprimes pour différentes applications. Nous devons assumer la
réalisation d’un dispositif €lectrostrictif MEMS permettant de générer une puissance
¢lectrique a partir de 1’énergie vibratoire. Mon travail de thése s’est porté sur la conception, la
fabrication et la caractérisation mécanique et électrique de MEMS organiques flexibles utiles
pour P’application de récupération d’énergie. L’objectif est de pouvoir intégrer les matériaux
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électrostrictifs développés au CRPP et au LOF dans des MEMS avec des méthodes simples,
rapides et peu colteuses pour obtenir un récupérateur d’énergie efficace. Des résonateurs de
type micropoutre sont couramment utilisés comme convertisseur mécanique. La plupart des
résonateurs proposes jusqu'a présent sont réalisés a partir d'un matériau inévitablement
colteux a base de silicium et des techniques de micro-usinage associées. Les récents progres
dans le domaine des MEMS organiques ont suscité un intérét dans la substitution de
microleviers inorganiques par des microleviers organiques pour diverses applications en
raison de leur faible codt, une déformation mécanique élevée et une fabrication simplifiée,
notamment par 1’utilisation de méthodes d’impression. A ce jour, la réponse électrostrictive
dans des MEMS organiques n’a été observée qu’en configuration de flexion statique. Dans ce
mémoire, nous présentons la premiére transduction électrostrictive en mode dynamique en
utilisant un procédé de fabrication innovant et a faible co(t, respectueux de I'environnement.
L’une des originalités de ce travail est de réaliser un micro-récupérateur d’énergie mécanique
dans une approche tout-organique. Ce travail s’articule autour de trois principaux objectifs:

e L’optimisation du comportement mécanique d’un convertisseur mécanique-mecanique
de type micropoutre organique.

e L’intégration des matériaux composites électrostrictifs dans des MEMS et leurs
caractérisations en mode statique et dynamique.

e La validation du potentiel de ces microstructures pour la récupération d’énergic avec
une transduction capacitive.

Dans le premier chapitre, un état de I’art sur les différents types de récupérateurs d’énergie
ambiante selon les sources sera proposé en nous orientant vers les convertisseurs de type
électromécanique. Les systémes de récupération d’énergie mécanique seront détaillés en
présentant les différents types de transducteurs électromécaniques et bien sdr la transduction
¢lectrostrictive. Les technologies MEMS pour la récupération d’énergie mécanique dont les
technologies silicium et les technologies alternatives avec diverses techniques de fabrication,
seront présenteées. Enfin, une comparaison qualitative de différents types de générateurs
électromécaniques sera effectuée en termes de densité de puissance, de conditions de
fonctionnement et de potentiel d'intégration.

Dans le second chapitre, nous nous intéresserons au convertisseur mécanique-mécanique qui
sera un dispositif intermédiaire entre 1’énergie ambiante et le transducteur a base de matériaux
électrostrictifs. 1l se compose d’une micropoutre flexible rattachée a une masse sismique a
son extrémité libre. Une étude de simulation par éléments finis et [’optimisation du
convertisseur mécanique-mécanique seront menées afin d’avoir une microstructure présentant
une large déformation en surface a une fréquence de résonance faible, compatible avec les
vibrations ambiantes. Une méthode originale de fabrication, combinant la photolithographie et
la sérigraphie, sera développée pour la fabrication de notre dispositif. Les caractéristiques
mécaniques des micropoutres comportant la fréquence de résonance du premier mode de
flexion hors plan et la déformation produite par la structure a la résonance seront ensuite
déterminées. La conception, la fabrication et la caractérisation d’une structure mécanique
multimode composée de cing micropoutres devra permettre de couvrir une gamme de
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vibrations de 300 Hz dans la méme gamme de fréquence que celle des sources de vibrations
ambiantes.

Le troisiéme chapitre sera dédié aux études faites sur D’intégration des matériaux
électrostrictifs dans des MEMS organiques. Le microdispositif réalisé sur un substrat flexible
sera constitué¢ d’une micropoutre composée du matériau électrostrictif pris en sandwich entre
deux électrodes. Plusieurs types de dépbt seront explorés pour la réalisation de la couche
électrostrictive a base de PDMS: tournette, sérigraphie, dépot a la raclette et pulvérisation.
Une grande partie de 1I’étude a été consacrée au choix des électrodes devant répondre a de
multiples critéres en termes d’adhérence, de flexibilité et de maintien de la conductivité sous
contrainte mécanique. Des mesures électriques en mode statique permettront de valider les
choix technologiques. Enfin, la structuration du dispositif sera réalisée par une méthode
simple, pratique, écologique et bas codt : la xurographie (principe de découpe numérique).

Enfin, une fois le procédé de fabrication optimisé, des mesures électriqgues en mode
dynamique réalisées sur un récupérateur d’énergie vibratoire seront présentés dans le chapitre
4. Les différents types de micropoutre seront testés a 1’aide d’un pot vibrant sous des
accélérations contrélées, puis insérés dans un circuit primitif de conditionnement continu pour
évaluer la puissance électrique qui pourra étre récupérée avec ces nanomatériaux. L’influence
de la géométrie des micropoutres tout comme la concentration des charges dans les
nanocomposites sur 1’énergie récupérable sera aussi étudiées. L’effet des paramétres tels que
la tension de polarisation et la température ont aussi été observés.

14



Chapitre 1: Etat de I’art sur la récupération
d’énergie
1.1 Geénéralités

La récupération d’énergie, appelée en anglais « energy harvesting », est le processus
d'obtention de I'énergie utilisable a partir de sources environnementales qui nous entourent.

1.1.1 Consommation d’énergie et applications

En 2013, la consommation d’énergie mondiale est de 21500 TWh et I’énergie
renouvelable représente moins de 15% du total. La consommation d’énergie va continuer
d’augmenter avec le temps pour atteindre 45000 TWh en 2050. Cette énergie est utilisée dans
des domaines variés pour alimenter divers appareils avec une gamme de puissance allant du
mégawatt (MW) au nanowatt (nW) :

e Les applications « mégawatts» concernent l'alimentation des domaines résidentiels et
industriels. Les sources renouvelables classiques appropriées pour ces applications
sont I'énergie potentielle hydraulique grace a la force gravitationnelle de chute d'eau
[1]), I’énergie solaire grace aux panneaux photovoltaiques [2], [3] et I'énergie éolienne
[4].

e Les applications allant du milliwatt au microwatt comprennent les applications
nécessitant de faibles puissances telles que les capteurs ou réseaux de capteurs
alimentés par des cellules solaires [5], les vibrations alimentant les montres bracelets
[6], les thermopiles micro-usinées intégrées dans un corps humain [7], les générateurs
piézoélectriques intégrés dans une chaussure [8], etc.

e Les applications nanowatts associées a des objets de dimensions moléculaires et
microscopiques sont basées sur les nanotechnologies émergentes. Des exemples de
récupération d'énergie pour de telles applications sont les nanofils piézoélectriques, les
nanotubes de carbone, les cellules photovoltaiques a base d’hétérojonction
nanométrique [9] [10], les récupérateurs de bruit pour les nanocapteurs [11], etc.

La puissance récupérable est souvent limitée par la taille du systéme de récupération
d’énergie. Afin de maintenir le faible encombrement imposé par les dimensions des
microsystémes, nous retiendrons que la densité de puissance de sortie maximum d’un tel
systéme de récupération d’énergie est de 1’ordre de 10-100 mW/cm®. Les microstructures de
récupération d’énergie ne peuvent donc pas alimenter un ordinateur portable ou un
Smartphone. Elles conviennent par contre parfaitement pour donner 1’énergie nécessaire au
fonctionnement de capteurs simples de pression, d’accélération ou de température, pour
envoyer un SMS, alimenter une montre électrique ou un émetteur Bluetooth, par exemple. Un
microrécupérateur peut aussi transmettre 100 bits de données a 10 metres, cette opeération
répetée 100 fois par seconde consomme alors 100pW [12]. La Figure 1.1 présente des
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exemples des récepteurs de puissance disponibles dans notre vie quotidienne avec la
puissance de fonctionnement associée variant entre 100 nW et 35 W.
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Figure 1.1 : Quelques exemples de dispositifs électroniques du quotidien et leur puissance de
fonctionnement

Les réseaux de capteurs sans fil (Wireless Sensor Networks WSNs en anglais) peuvent aussi
étre alimentés par des microrécupérateurs d’énergie. Ce sont des réseaux spontanés constitués
de nceuds déployés en grand nombre en vue de collecter et de transmettre des données vers un
ou plusieurs points de collecte, et cela de fagon autonome. Les nceuds de capteurs composant
le réseau posseédent généralement de faibles capacités de calcul, de mémoire et nécessitent
ainsi une consommation d’énergie faible, de quelques mW. Le schéma de principe du noyau

d'un nceud de capteurs sans fil typique est représenté Figure 1.2. Il se compose généralement
d'un microcapteur, un microcontréleur, un émetteur, un récepteur, une antenne, un réservoir
pour le stockage d’énergie ainsi qu'une source d'alimentation et un circuit de gestion de
I'énergie.

Entrée de microcapteur

Micro Micro
capteur

Transmetteur
contréleur

sans fil

Energie

ambiante - Générateur

Stockage
d’énergie

Figure 1.2 : Schéma de principe du noyau d'un neeud de capteurs sans fil typique nécessitant
quelques mW de puissance pour leur alimentation et fonctionnement
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Les WSNs fonctionnant avec des piles ne parviennent pas a répondre aux exigences de
nombreuses applications nécessitant des durées de vie du réseau sur des decennies ou plus.
L’utilisation de piles présente un inconvénient majeur lié a la perte d’énergie [13]. C’est la
raison pour laquelle les recherches s’orientent vers 1’utilisation de WSNSs qui ont la capacité
d'extraire de I'énergie a partir du milieu environnant.

1.1.2 Sources d’énergie ambiante

Il existe sur terre de nombreuses sources d’énergiec ambiante capables d’étre
transformées en énergie électrique (Figure 1.3) :

e Energies naturelles : le vent, les débits d'eau, les courants océaniques et le soleil.

e Energie lumineuse : capturée a partir de la lumiére ambiante (soleil, lune), une
lampe...

e Energie thermique : issue du sol (géothermie), le chauffage et les sources de friction.

e Energie mécanique: les vibrations, les contraintes mécaniques, les chocs et
déformations.

e Energie acoustique: générée par des objets vibrants, comme un instrument de
musique ou un haut-parleur.

e Corps humain : une combinaison d'énergie mécanique et thermique naturelle produite
a partir de bio-organismes ou par des actions.

e Energie biochimique : par exemple, lorsque deux atomes se lient pour former une
molécule.

e Energie électromagnétique : issue par exemple des téléphones portables, télévisions,
radios, ainsi que des satellites et autres systemes de communication sans fil.

T

Figure 1.3 : Sources d’énergie disponibles sur terre
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Les principes de conversion de 1’énergie disponible sur terre sont variés et dépendront de la
source d’énergiec ambiante et de la méthode de transformation de cette énergie en
électricité (Figure 1.4).

La récupération d'énergie éolienne est le processus de conversion du flux d'air (par
exemple, le vent) en énergie électrique. L’énergie €olienne est déja utilisée a grande échelle.
A noter qu’en 2013, la production mondiale d'électricité éolienne a atteint 636,78 TWh, en
augmentation de 21,8 % par rapport a 2012 ; elle représentait 2,7 % de la production totale
d'électricité [14]. Souvent de grandes dimensiosn, il existe cependant des éoliennes miniatures
capables d’alimenter les WSNSs et les microsystéemes [15]-[17].

La récupération d'énergie solaire est le processus de conversion des photons
provenant de sources telles que la lumiere solaire ou artificielle en électricité. L'énergie
solaire peut étre exploitée en utilisant des cellules photovoltaiques. Celles-ci sont réalisées a
partir d’hétérojonctions constituées de deux matériaux semi-conducteurs, 1’un de type n et
I’autre de type p. Un champ électrique est formé dans la zone de contact entre ces deux
matériaux, dite jonction p-n. Divers prototypes de récupérateurs photovoltaiques sont décrits
dans la littérature [18]-[20]. Le photovoltaique est 1’un des principaux moyens de
récupération d’énergie vendu commercialement. Fin 2015, la puissance totale raccordée sur
I’ensemble du territoire francgais est de 6,192 GW soit une progression de 16,9 % depuis fin
2014 [21].

La récupération d'énergie thermique est classée en deux catégories :

- La récupération d'énergie thermoélectrique est le processus de création d'énergie
électrique a partir de gradients thermiques en utilisant des générateurs
thermoélectriques (thermoelectric generator TEG en anglais). L'élément central d'un
TEG est une thermopile formée par des ensembles de deux conducteurs dissemblables
placés entre une plaque chaude et une froide et connectés en série. Un récupérateur
thermoélectrique est basé sur l'effet Seebeck [22] : les deux conducteurs réagissent
differemment a la différence de température, créant ainsi un flux de chaleur a travers
le générateur thermoélectrique. Ceci produit ainsi une différence de tension qui est
proportionnelle a la différence de température entre les plaques chaudes et froides.

- Larécupération d'énergie pyroélectrique est le processus de génération de tension lors
de I’échauffement ou le refroidissement de matériaux pyroélectriques. Les variations
de température de ces matériaux modifient les positions des atomes dans la structure
cristalline du matériau pyroélectrique, ce qui produit une dissymétrie des charges et
par suite une tension. Quelques exemples de ce type de récupérateur pour les WSNs
sont décrits dans la littérature [23], [24].

La récupération d'énergie mécanique est le processus de conversion d'énergie
mécanique en énergie électrique qui s’établit en utilisant par exemple des vibrations, des
contraintes mécaniques, la déformation de la surface d’un capteur, des moteurs a haute
pression, etc. Le principe de la récupération d'énergie mécanique est de convertir I'énergie des
déplacements et des oscillations mécaniques d'un composant de type masse-ressort monté a
I'intérieur du convertisseur d’énergie, en energie électrique [25]. Cette récupération d'énergie
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mécanique est basée principalement sur trois principes de transduction : piezoélectrique,
électrostatique et électromagnétique, qui seront présentés partie 1.2.2 de ce chapitre.

La récupération d'énergie acoustique est le processus consistant a convertir les
ondes acoustiques élevées et continues de I'environnement en énergie électrique au moyen
d'un transducteur acoustique ou un résonateur. Cependant, la puissance acoustique récupérée
est faible et une telle énergie ne peut étre récupérée que dans des environnements tres
bruyants. Des exemples de systémes de récupération d'énergie acoustique peuvent étre
trouvés dans [26]-[28].

La récupération d'énergie biochimique est le processus de conversion de I'oxygene
et des substances endogeénes en électricité par l'intermédiaire de réactions électrochimiques
[29]. Les cellules de biocarburants agissant comme enzymes actives et les catalyseurs peuvent
étre en particulier utilisés pour transformer I'énergie biochimique en énergie électrique. Par
exemple, les fluides du corps humain comprennent de nombreux types de substances qui ont
un potentiel de récupération [30]. Des prototypes capables d’alimenter des dispositifs
microélectroniques ont été mis au point récemment [31], [32].

Les techniques de récupération d'énergie électromagnétique peuvent étre classees
en deux catégories : RadioFréquence (RF) et résonante.

- La récupération d'énergie RF est le processus de conversion des ondes
électromagnétiques RF en électricité en utilisant une antenne de redressement.
L'énergie peut étre récupérée soit a partir de 1’énergie RF provenant de sources telles
que la radio, la télévision, les téléphones portables et les communications WiFi, ou a
partir de signaux électromagnétiques générés a une longueur d'onde spécifique. Pour
ce type de récupération d'énergie la puissance générée dépendra de la distance entre
I'émetteur RF et le récupérateur.

- Larécupération d'énergie résonante est basée sur le processus de transfert de I'énergie
électrique entre deux bobines résonant a la méme fréquence.

Par exemple, des travaux sur les récupérateurs d’énergie sans fil RF pour un réseau de
capteurs deployés a l'intérieur d'un réacteur nucléaire ont exploité le concept de transfert

d'énergie non radiatif pour recharger périodiquement la batterie de nceuds de capteurs [20],
[21].

Toutes les techniques de récupération d’énergie décrites précédemment pourraient étre
combinées et utilisées simultanément sur une seule plate-forme appelée récupérateur d'énergie
hybride [35].
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Figure 1.4 : Les différents types d’énergie disponibles dans [’environnement, inspiré de [36]

Le Tableau 1.1 permet de comparer les densités de puissance obtenues avec les différentes
sources d’énergie présentées précédemment.

Tableau 1.1 : Comparatif des densités de puissance obtenues avec différentes sources
d'énergie

Références Source d’énergie Densité de puissance (uW/cm®)
15000 a I’extérieur (soleil)
[37], [38] Photovoltaique
A I’intérieur: <10

[38] Thermoélectrique 1000 a 10000

[39] Eolienne 380 pour une vitesse de 5 m/s

[37] RF 0,1 pour GSM 900/1800 MHz
[40], [41] Mécanique 1a1000

[42] Acoustique 0,96 @ 100 dB

Nous nous intéressons au cours de ce travail a la récupération d'énergie mécanique a partir des
vibrations ambiantes qui sont tres présentes dans les environnements ou les réseaux de
capteurs sans fil peuvent potentiellement étre deployes. Ce principe de conversion est une
approche d’autant plus intéressante que la densité de puissance genérée est relativement
¢levée comparée a d’autres sources d’énergie ambiante. La source d'énergie mécanique
vibratoire peut étre générée par 1’étre humain en mouvement ou par n’importe quelle structure
vibrante. La fréquence de I'excitation mécanique dépendra de la source. Elle sera de quelques
dizaines de Hz pour les mouvements humains, alors que pour les vibrations de machines, la
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gamme de fréquence sera 30-1000 Hz, avec des amplitudes de vibration pouvant étre faibles
(<0,1 g). Le Tableau 1.2 résume les caractéristiques de plusieurs sources vibratoires
rencontrées communement [43]. Les vibrations nous entourant générant généralement des
amplitudes de vibration faible, le systéme de récupération d’énergic mécanique sera utilisé
généralement a la résonance pour générer un maximum d’énergie. La structure d’un tel
systéme est présentée paragraphe suivant.

Tableau 1.2 : Sources d’énergie vibratoires utiles pour la récupération d’énergie mécanique

Sources de vibrations Accélération (g) Fréquence (Hz)
Socle d’une machine trois axes 1,00 70
Robot de cuisine 0,65 121
Seche-linge 0,35 121
Four micro-ondes 0,22 121
Ventilations dans un bureau 0,02a0,15 60
Machine a laver 0,05 109
Réfrigérateur 0,01 240

1.2 Systéme de récupération d’énergie mécanique

Un systéme de récupération d’énergie vibratoire est constitu¢ de plusieurs parties
(Figure 1.5). Le convertisseur mécanique-mécanique est généralement un oscillateur
mécanique de fréquence de résonance précise. La fréquence de résonance est la fréquence f
pour laquelle une excitation donnée produit le plus grand déplacement. Le spectre de
résonance est encore caractérisé par le facteur de qualité, le rapport entre la fréquence de
résonance fy et la bande-passante Af'a - 3dB et détermine alors la finesse du pic de résonance.
Le convertisseur mécanique-mécanique transfére ensuite I'énergie des vibrations
environnementales au transducteur électromécanique. Trois types de transducteurs sont
couramment utilisés : piézoélectrique, électromagnétique et électrostatique. Dans certains
systemes, le convertisseur mécanique-mécanique de capture des vibrations et le transducteur
sont un seul élément. Le transducteur génére une puissance électrique qui sera traitée par un
circuit électronique de conditionnement avant d'étre stockée puis utilisée par une charge
électronique dépendant des applications.
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Figure 1.5: Schéma du systeme de récupération d énergie vibratoire ambiante
1.2.1 Convertisseur mécaniqgue-mécanique

Les convertisseurs mécanique-mécanique sont généralement des systemes classiques
de type masse-ressort, modélisés par une équation différentielle du second ordre. Le modele
général des récupérateurs d’énergie mécanique a été développé par Williams et Yates [44]. Ce
modele permet notamment de déterminer la puissance maximale théorique récupérable d’un

systeme de récupération d’énergie vibratoire a partir des parametres du systéme et des
caractéristiques des vibrations ambiantes, principalement la fréquence et I’amplitude.

1.2.1.1 Oscillateur mécanique harmonique

La Figure 1.6 montre le modéle générique d'un tel générateur constitué d'une masse
sismique m et d’un ressort de raideur k. Lorsque le générateur est sous vibration, la masse
sismique se trouve déphasée par rapport au cadre du générateur.
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Figure 1.6 : Principe de fonctionnement d’un oscillateur harmonique de type masse-ressort : de
[’énergie ambiante vers la puissance récupérée (inspirée de [45])
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Définissons par D le coefficient d'amortissement qui est la somme d’un coefficient
d’amortissement mécanique by, et d’un coefficient d'amortissement électrique b, i.€
D(t)= (bm + be)y (t) est le déplacement du cadre de générateur et z (t) est le mouvement
relatif de la masse par rapport au cadre. Pour une excitation sinusoidale, y (t) peut étre écrit
sous la forme y (t) = Y sin wt, ou Y est I'amplitude de la vibration et w est la pulsation de la
vibration. Ceci conduit a I'équation différentielle (équation 1.1) du mouvement de la masse
par rapport au cadre du générateur calculée a partir des forces dynamiques sur la masse.

mz" (t) + bypz'(t) + bz’ (t) + kz(t) = —my"' (t) (1.2)

La solution de cette équation différentielle de second ordre dans le domaine fréquentiel est :

w?|Y|
2] = 2 2)2 2 (1.2)
\/(wo — w2)? + [2(&e; + $m) wow]
Avec &, = Zf:i)o et &per = 2::10 les coefficients d’amortissement des forces mécanique et

, . . . k
électrique respectivement. & =¢&,, + &, le facteur d’amortissement total, w, = \E la

fréquence de résonance harmonique. Le facteur w?|Y| = A, est I’accélération extérieure
appliquée sur le cadre.

D’aprés la Figure 1.7 et I’équation 1.2 il est clair que I’amplitude de la masse sismique 1ZI est
maximale a la résonance (Zo). L’amplitude maximale est inversement proportionnelle a
I’amortissement. Aussi, plus la fréquence de résonance sera faible, plus I’amplitude sera
élevée.

Résonance : w= w,

1000 l
- C=01

--C=03
100 - — =05

Amplitude Zde la masse sismique (um)

0,1

10 100 1000
Fréquence (Hz)

Figure 1.7 : Evolution de [’amplitude des vibrations d'un générateur de type masse-ressort en
Wo

fonction de la fréquence (m =1 g, fo = —== 100 Hz, &, = &1, Ao = 9,81 m/s2 =1 g) [45]

2

Le facteur de qualité Q peut alors étre défini comme étant le rapport de I’amplitude de la
masse sismique Z sur I’amplitude de I’excitation Yy & la résonance :
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(1.3)

Le facteur de qualité Q sera d’autant plus grand que le facteur d’amortissement total ¢ sera
faible. Cela présente 1’avantage d’avoir une amplitude d’oscillation de la masse sismique Zg
importante donc une énergie transformée a la masse sismique plus élevée.

1.2.1.2 Puissance maximale théorique récupérable

La puissance mécanique totale qui peut étre récupérée par la masse sismique grace aux
vibrations ambiantes est :

Prec = mZ'(t)Z" (t) (1.4)

Cette puissance devient, dans le cas d’un mouvement sinusoidal :
1,2 3.
Prec = EZOw sin(2wt) (1.5)

A cause de la perte électrique provoquée par le transducteur, seule une partie de cette énergie
mécanique présente dans la masse sismique sera transformée en énergie électrique. La
génération de 1’énergie électrique dépend de 1’amortissement électrique du mouvement de la
masse sismique. Alors la puissance électrique maximale qui peut étre récupérée est :

Pei(t) = ber(8).Z' (£)* = 2§mwoZ’ (t)* (1.6)

En remplacant Z’(z) par sa valeur, I’équation 1.6 devient :

mée(w/w0)* 1/ P an
11— (@/@p)?]? + 4(Em + ) (@/wg)? *°

Pg(w) =

La puissance électriqgue maximale qui peut étre récupérée a la résonance mécanique w=wg du
générateur mécanique et a une accélération extérieure d’amplitude constante A est alors :

— mfel A2
4w0(§m + Eel)2 0

Cette étude théorique montre que la puissance maximale électrique (eg.1.8) est inversement
proportionnelle au facteur d'amortissement, c'est a dire proportionnelle au facteur Q. Par
conséquent, il faudra, & la conception d'un convertisseur mécanique-mécanique avoir un
facteur de qualité élevé et faire fonctionner le convertisseur a sa fréquence de resonance. Mais
la Figure 1.8 illustre I’influence des coefficients d’amortissement et de la fréquence de
vibration sur la puissance électrique générée, pour un convertisseur de masse 1 g. On peut
constater que, pour des générateurs avec un faible facteur d'amortissement, la puissance de
sortie diminue de maniére plus significative si la fréquence de fonctionnement est éloignée de
la résonance des générateurs. Lorsque le facteur d'amortissement est plus eleve, le pic de
puissance diminue alors que sa largeur augmente. Le dispositif devient alors moins sensible
aux décalages de frequence par rapport a la résonance.

Pel,max(w = w°) (1-8)
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Figure 1.8: Evolution de la puissance électrique de sortie d'un générateur résonant type
masse-ressort (m = 1g, fo= ‘2"—7:: 100 Hz, ém = ¢el , Ag = 9,81 m/s?=1 g) [45]

1.2.2 Convertisseur électromécanique
Le principe des 3 mécanismes de transduction électromécanique les plus couramment

utilisés pour la récupération d'énergie vibratoire, électromagnétique, piézoélectrique et
électrostatique, sont présentés dans les paragraphes qui suivent (Figure 1.9).

Energie mécanique
Cinétique : translation, rotation.
= Potentiel : mouvement dans un champ de force, déformation élastique
= Vibration : variation périodigue entre énergie potentielle et cinétique
= Choc ; impulsion mécanique

. P Contrainte Champ magnétique  Déformation,
Effet intermédiaire P Magnetiq

mécanique variable déplacement
1 H H 3
! : : :
1 = = .,
v \ 4 A4
Conversion Conversion Conversion

piézoélectrique électromagnétique  électrostatique

R R N S

Energie électrique
Systéme a alimenter (Réseau des capteurs sans fil WSNs par exemple)

Figure 1.9: Schéma du systeme global dédié a la conversion d’énergie vibratoire en énergie
électrique

1.2.2.1 Transducteur piézoélectrique

Les matériaux piézoélectriques ont la propriété de se polariser électriguement ou subir

un changement de polarisation lorsqu’ils sont soumis a une contrainte. On parle d’effet
piézoélectrique direct. Pour Deffet piézoélectrique inverse, 1’application d’un champ
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électrique extérieur entrainera une déformation du matériau piezoélectrique (Figure 1.10.a).
Ce phénomeéne a été découvert en 1880 par Jacques et Pierre Curie. L’effet piézoélectrique
apparait pour de nombreux matériaux sous forme cristalline ou céramique, ou méme pour des
polyméres. Citons le quartz (SiO,), des céramiques telles que le titanate zirconate de plomb
(PbZrTiO3), I'oxyde de zinc (ZnO) ou le nitrure d’aluminium (AIN) sous forme de films
minces, ou enfin plus récemment le copolymere PVDF-TrFE.

Les grandeurs mécaniques (déformation et contrainte) peuvent étre reliées aux grandeurs
électriques (champ électrique et déplacement électrique) grace aux équations tensorielles
constitutives de la piézoélectricité. Il est alors possible d’utiliser de maniére simplifiée les
relations :

o 1.9)
= 2+ d.E (
& % +
D=eE+do (1.10)

Avec d le coefficient piézoélectrique, ¢ la déformation mécanique, o la contrainte mécanique,
Y le module de Young, e la permittivité diélectrique, D le déplacement électrique et E le
champ électrique. Les generateurs piézoélectriques travaillent généralement en mode 33 ou en
mode 31, le premier mode correspondant a une déformation dans le méme sens que la
polarisation du matériau piézoélectrique, alors que pour le second, la déformation du matériau
est perpendiculaire a la polarisation.

Parmi toutes les méthodes des conversions, les transducteurs piézoélectriques ont recu
beaucoup d'attention pour des récupérateurs d’énergic a 1’échelle millimétrique et
micrométrique, en raison de leur configuration simple dans des microsystémes résonants.
Cela justifie pourquoi la piézoélectricité sera souvent citée dans notre état de 1’art sur les
microsystémes pour la récupération d’énergie. Un récupérateur d’énergie typique a base de
matériau piézoélectrique est constitué d’une partie poutre (le ressort) sur laquelle sera déposé
le matériau piézoélectrique électrodé. Une masse sismique enfin attachée en bout de la poutre
comme illustré Figure 1.10.b. Une mise en résonance de la poutre hors plan (selon la direction
z) entrainera une déformation plan du film piézoélectrique qui se traduira par I’apparition de
charges converties en tension.
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Figure 1.10 : (a) Effet piézoélectrique direct (gauche) et indirect (droite) ; (b) forme typique
d’un générateur piézoélectrique

1.2.2.2 Transducteur électromagnétique

Le convertisseur électromagnétique est basé sur la loi dinduction de Faraday
découverte par Michael Faraday en 1831. Le déplacement d'un conducteur électrique dans un
champ magnétique avec un flux variable d¢ / dt génere une tension induite U aux extrémités
du conducteur (Figure 1.11).

Figure 1.11 : Loi de Faraday ; v et o sont respectivement la vitesse et la pulsation de
[’aimant

La tension U apparaissant au niveau de la bobine est déterminée par la loi de Faraday :

dp
U=-— (1.11)
Pour la récupération d’énergie mecanique vibratoire, deux types de transducteurs
électromagnétiques sont rencontrés. Pour le premier, un champ magnétique est créé par un
aimant permanent fixe et une bobine conductrice rattachée a une masse oscillante se
déplacant dans le champ magnétique (Figure 1.12.a). Pour le second systeme, la bobine est
fixe alors que la masse magnétique est mobile (Figure 1.12.b).
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Figure 1.12 : Deux architectures de transducteurs électromagnétiques [46]

Pour le cas de la bobine mobile au travers d’un champ magnétique perpendiculaire, la tension

maximale induite est proportionnelle a I'intensité du champ magnétique B et peut s’exprimer
comme suit :
dz
_ _nip# 1.12
U=-NIB— (1.12)
Avec dz/dt la vitesse du mouvement relatif, | la longueur de la bobine, N le nombre de spires
de la bobine et B [I’intensit¢ du champ magnétique. Le coefficient de couplage
électromagnétique k vaut alors : k= N-L-B.

1.2.2.3 Transducteur électrostatique

Les générateurs électrostatiques sont constitués d'un condensateur variable avec leurs
deux armatures isolées électriquement par l'air, le vide ou un isolant (Figure 1.13). Une de ces
deux armatures est fixe et 1’autre est mobile.

Vibration

L7

Figure 1.13 : Schéma général d’un générateur électrostatique avec une armature fixe (en
jaune) et la seconde mobile (en rouge)

Dans le cas le plus simple, la vibration mécanique externe provoque une variation de la
distance d entre les deux armatures. Ceci entraine une variation de la capacité C définie par :

_e_s
C=F=e- (1.13)

Ou U est la tension, Q est la charge, e est la permittivité du matériau isolant, S est la surface
d’une armature et d est la distance entre les deux armatures.
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L'énergie stockee dans le condensateur est donnée par 1’équation 1.14 :
1 1 1
= ZQU ==CU?==-02 1.14
E=-QU=5CU?=20Q (1.14)

Afin d'en extraire I'énergie, les armatures doivent étre chargées et les vibrations mécaniques
travaillent contre les forces électrostatiques présentes dans le dispositif.

Il existe différents types de transducteurs électrostatiques dont les différences sont liées aux
types de matériau isolant utilisé, aux géométries des armatures et a leurs déplacements. Le
déplacement de I’armature mobile du condensateur peut se produire dans le plan ou hors du
plan du substrat. Pour les deux topologies, la capacité sera modifiée en faisant varier soit la
distance entre les électrodes soit la surface de recouvrement des électrodes. Des exemples de
géométries ayant permis d’améliorer le rapport de puissance/surface seront données
paragraphe 3.2. Une évolution récente est de modifier les propriétés de 1’isolant utilisé,
comme la permittivité. Dans notre travail nous avons sélectionné ce type de conversion
¢lectrostatique par 1’utilisation de matériaux électrostrictifs dont le principe est détaillé dans le
paragraphe suivant.

1.2.2.4 Electrostriction

Les matériaux électrostrictifs appartiennent a la famille des « matériaux intelligents ».
En général, les matériaux électrostrictifs sont des transducteurs électromécaniques qui
convertissent I'énergie électrique en énergie meécanique. Dans ce cas, ils jouent le role
d’actionneurs. Bien que plus rare, ces matériaux peuvent utiliser un mécanisme de
transduction électromécanique réversible : ils peuvent aussi transformer I'énergie mécanique
en énergie électrique. Dans ce type d'opération, ils agissent en mode générateur. Souvent
élaborés a base de matériaux polymeres, ce type de générateur est trés approprié pour
fonctionner a basse fréquence (mouvement humain) et a haute tension d’excitation en raison
de leur flexibilité par rapport aux matériaux piézoélectriques.

Il existe principalement deux types de polymeres électrostrictifs : ionique et diélectrique. Les
polymeres électrostrictifs ioniques sont basés sur la migration des ions positifs et négatifs aux
électrodes supérieures et inférieures, lorsqu'une tension est appliquée. Cependant, un tel
phénomene ne peut pas étre appliqué avec succes a la récupération d'énergie, a cause de pertes
électriques élevées. Les polymeres diélectriques sont eux bases sur l'orientation des dipdles
dans la matrice de polymeére [47], [48]. Cette nature diélectrique donne donc de faibles pertes
et peut étre utilisée pour la récupération d'énergie. Pour augmenter 1’effet électrostrictif de tels
matériaux, la recherche s’oriente ces dernieres années vers des matériaux nanocomposites
intégrant des particules de taille nanométrique. Ils sont généralement constitués d’une matrice
polymere isolante remplie par des particules conductrices (nanotube de carbone, graphéne,
carbure de silicium, polyaniline conducteur, cuivre nanométrique...). Ce type de matériau
recoit une attention récente dans le domaine de la récupération d’énergie parce qu'il présente
de grands changements de capacité sous déformation (Figure 1.15), ce qui permettra d’avoir
une récupération d’énergie efficace.
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Figure 1.15: Schéma de principe montrant [ ‘effet d électrostriction dans des matériaux
nanocomposites

Pour que le polymere électrostrictif fonctionne en mode générateur, il faut 1’intégrer en
sandwich entre deux électrodes afin de former un condensateur plan. Dans ce cas, le matériau
électrostrictif présente un changement de ses propriétés diélectriques lorsqu'une déformation
est appliquée (Figure 1.145). Cela implique un changement de la capacité due a la variation
de la permittivité du matériau et non pas de I’effet géométrique comme indiqué dans
I’équation 1.15:

S
C = eoera (115)

Ou e est la permittivité du vide, e, est la permittivité relative du matériau électrostrictif, S est
la surface de I’électrode, et d est la distance entre les deux électrodes.

Pour mieux comprendre d’ou vient cette variation de permittivité, il est intéressant d’étudier
I’équation constitutive de 1’électrostriction. En effet, I'application d'un champ électrique
conduit a I’apparition de charges sur les électrodes, ce qui exerce une contrainte de Maxwell
sur le matériau [49]. Alors que dans l'effet inverse, le mécanisme de conversion est expliqué
par une meilleure orientation des dipdles en raison de l'application d’une contrainte
mécanique [47]. Dans le cas d'un film polymére électrostrictif isotrope soumis a une
contrainte T; et a un champ électrique applique entre les deux électrodes (direction E3), les
grandeurs électriques sont le long de la polarisation axe 3 (Figure 1.14). L électrostriction est
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définie par un couplage quadratique entre le champ électrique E et la déformation appliquée S
[471-[49]:

S; = s{iT; + M3;E2 (1.16)
D3 = e33E3 + 2M3LE3TL (117)

Ou s;; représente le coefficient de compliance élastique, M3; le coefficient électrostrictif, T; la
contrainte, E3 les composantes du champ électrique, D3 les composantes de la densité de flux
électrique et es3 les coefficients linéaires de la permittivité diélectrique du matériau.

Par conséquent, le coefficient électrostrictif Ms; est défini par la variation de la permittivité
diélectrique lorsqu'une contrainte mecanique est appliquée [50] :

_ Ae3l’eo

M3; 2T,

Ey = Ese; (1.18)
Ou ep est la permittivité du vide, de, est la variation de la permittivité relative due a une
contrainte mécanique externe T; et le champ électrique dans la 3°™ direction (axe vertical).

Le défi est ainsi d'obtenir des matériaux qui présentent une grande permittivité diélectrique et
une grande sensibilité a la contrainte (coefficient d’électrostriction important). Comme déja
noté, il existe deux types de matériaux électrostrictifs : les polymeres diélectriques purs et les
polymeéres chargés de nanoparticules conductrices. A titre d’exemple, Cheng et al. [51] et
Huang et al. [52] ont étudié les propriétés électrostrictives de plusieurs matériaux de type
polymeéres diélectriques purs comme le fluorure de polyvinylidéne (PVDF), le fluorure de
polyvinylidéne, trifluoroéthylene (PVDF-TrFE) et le terpolymére fluorure de polyvinylidéne,
trifluoroéthyléne, 1, 1-chlorofluoroéthyléne (PVDF -TrFE-CFE) ; les valeurs mesurées de M3
pour PVDF -TrFE-CFE sont autour de 1.9x10° m%V/? & 1Hz, tandis que les valeurs Mys
(contrainte appliquée selon I’axe 1) vont jusqu'a 5x10™® m%V? & la méme fréquence. Guillot
et al. [53] ont également étudié I'actionnement des polymeéres polyuréthane PU pour diverses
épaisseurs, afin de déterminer le coefficient électrostrictif Ms3 a 2 kHz. Les valeurs sont
largement distribuées : la plus basse est d'environ 9x10™*° m?/V/? et la plus élevée est d'environ
7x10° mPIV2,

L’augmentation de la permittivité diélectrique et du coefficient d’électrostriction par I'ajout de
particules a été quant a elle le sujet de plusieurs études au cours de ces derniéres années [54]—
[60]. Les résultats obtenus pour des polymeéres conventionnels PU et (PVDF-TrFE-CFE)
chargés par différents types de nanoparticules conductrices sont donnes Tableau 1.3.
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Tableau 1.3 : Principaux résultats obtenus avec les polymeres PU et P (VDF-TrFE-CTFE),
avec et sans nanoparticules conductrices

N \ Permittivité Fréquence M 5 (M2V) Frequence De!mte de
Référence Polymere Charges . . de mesure 18 de mesure puissance
diélectrique %10 3
(Hz) (Hz) (nW/cm®)
[61] PU - 4,7 20 1,91 20 1113
[62] PU SiC 51 20 4,11 20 0,4
[63] PU nCu 7,8 20 12,56 20 1,78
[61] PU PANI 12,4 20 1,60 20 1544
[64] P(VDF-TrFE-CFE) - 27,3 20 5,75 100 7200
[48] P(VDF-TrFE-CFE) CNT 95 0,1 2400 0,1 -
[65] P(VDF-TrFE-CFE) PANI 2000 100 150 1 -

P(VDF-TrFE-CFE) : fluorure de polyvinylidéne, trifluoroéthyléne, 1, 1-chlorofluoroéthyléne; PU : polyurethane
SiC : carbure de silicium, nCu : cuivre nanométrique, CNT : nanotube de carbone, PANI : polyaniline conducteur

L’utilisation des matériaux nanocomposites dans le domaine de la récupération d’énergie est
tres avantageuse et 1’ajout de nanoparticules conductrices se traduit par une augmentation de
I’énergie récupérée. Voici quelques exemples : Cottinet et al. [62] ont montré que I'ajout de
1% en masse de nanopoudre de carbone a la matrice de PU permet de récupérer une densité
de puissance de 1 nW/cm® sous un champ électrique de polarisation de 5 V/um, tandis que la
densité de la puissance d'un composite a base de PU avec 3% en masse de poudre de cuivre
est de 1,78 nW/cm® [63]. Jaaoh et al. [61] ont étudié le comportement électrostrictif et la
performance en récupération d'énergie vibratoire de la polyaniline conductrice (PANI)
formulée dans du polyuréthane (PU) a faible seuil de percolation. Dans ce cas, la PANI
conductrice dispersée dans le PU a pu fournir une densité de puissance élevée pouvant
atteindre 1544,6 nW/cm? pour une concentration de 2% en masse, et une bonne efficacité de
conversion électromécanique. Cependant, 1’approche composite tend a légérement réduire la
flexibilité du matériau et les charges ont tendance a former des agglomérats. Le terpolymere
polymere électrostrictif P(VDF-TrFE-CTFE) a enfin permis d’obtenir une densité de
puissance trés élevée (7200 nW/cm®) sous un champ de polarisation de 5 \//um [64].

En raison de la nature capacitive des polyméres électrostrictifs, il est possible d'appliquer
directement les cycles électrostatiques pour la récupération I'énergie [66]. Un générateur a
base de materiau électrostrictif peut donc étre considéré comme un systéme électrostatique,
tant au niveau du principe de conversion (cycle a tension constante et cycle a charge
constante) que par rapport a 1’¢lectronique associée (détaillée chapitre 1V) et le systeme de
stockage.
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1.3 Technologies MEMS pour la récupération d’énergie mécanique

Grace a la reduction des échelles des fonctions élémentaires dans le domaine de la
microélectronique, les systémes de récupération d’énergie tendent a se miniaturiser. |l existe
une relation fondamentale entre I'énergie récupérée et la taille du générateur. La puissance
récupérée est proportionnelle a la taille du systeme et & son amplitude du déplacement dans le
cas de la récupération d’énergie mécanique, et il est clair que les dispositifs micrométriques
récuperent moins d'énergie que les systemes de plus grande taille. L’efficacité du processus
de transduction est alors affectée lors du passage a une échelle micrométrique. Il sera
cependant difficile de réduire la taille des transducteurs électromagnétiques alors que les
transducteurs piézoélectriques sont mieux adaptés a une miniaturisation, en raison de leur
configuration simple et leur efficacité de conversion [67], [68].

La forme typique de transducteur électromécanique miniaturisé dedié a la récupération
d’énergie est le plus souvent une poutre avec une masse sismique au bout comme nous le
verrons dans le paragraphe qui suit.

1.3.1 Généralités

Un MEMS (MicroElectromechanical System) est un composant comprenant au moins
un élément mécanique, utilisant 1’électricité comme source d’énergie, en vue de réaliser une
fonction de capteurs (pression, accélération, masse,...) ou actionneurs (moteurs), et avec au
moins une structure présentant des dimensions micrométriques. La fonction du systéme est en
partie assurée par la forme de cette structure et les matériaux qui la composent. Le matériau le
plus populaire utilisé pour les MEMS est le silicium qui est un semi-conducteur. Le co(t
associé au silicium et a ses procédés de fabrication peut freiner leur développement a petite
échelle, notamment pour les marchés de niche. De plus, le silicium peut pour certaines
applications peut présenter des inconvénients tels que la biocompatibilité, un module d’Young
élevé... Pour ces raisons, les recherches s’orientent vers de nouveaux matériaux, notamment
les matériaux organiques et les technologies associées permettant leur mise en forme. Nous
allons dans ce paragraphe présenté la technologie silicium et des technologies alternatives
pouvant étre utilisées pour la microstructuration de MEMS. Puis nous donnerons quelques
exemples de réalisations pour la récupération d’énergie, le plus souvent des MEMS de type
micropoutre.

1.3.1.1 Technologie silicium

Le silicium et ses matériaux associes (metaux, oxydes, etc.) sont utilisés depuis les
annees 90 pour assurer les fonctions mécaniques de structures suspendues dont la mise en
forme se réalise selon deux méthodes : micro-usinage de volume et celui de surface.

Pour le micro-usinage de volume, le MEMS est réalisé par gravure directe du silicium (Figure
1.16.a), et différentes couches de « masquage » permettront des gravures localisées afin de
réaliser les formes escomptées. Les gravures utilisées pour donner au silicium les formes
désirées peuvent étre réalisées soit en utilisant des solutions chimiques, on parle de gravure
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dite « humide » (isotrope), soit par le biais d’un plasma d’ions réactifs avec la technique «
DRIE » (Dry Reactive lon Etchning) appelée gravure séche (anisotrope). Un exemple de
MEMS de type micropoutre fabriqué par micro-usinage de volume en utilisant un substrat
SOI (Silicon On Insulator) est présenté Figure 1.16.b..

e - =

IO, - >~ = =

Silicon On Insulator Attague chimique Attague chimique
SOl wafer du silicium De l'oxyde de silicium

Figure 1.16 : (a) Procédé de micro-usinage de volume du silicium utilisant un substrat
Silicon On Insulator (SOI) (b) Microstructures silicium fabriquées au CNRS-LAAS incluant
une micropoutre libérée et une autre non libérée [69]

Le micro-usinage de surface est réalisé par différentes étapes de dépdts et de gravure de
couches (Figure 1.17). Dans ce cas, le silicium est utilisé uniguement comme substrat, il ne
sera pas attaqué. Les matériaux utilisés pour les couches minces structurales (Si polycristallin,
métaux ou autre), et les couches sacrificielles (couches de masquage ou servant de support
gravé pendant le procédé) peuvent étre de différentes natures (polymeres, métaux,
céramiques, etc.). Ces différentes couches peuvent étre déposées par différents procédés tels
que la « CVD » (Chemical Vapor Deposition), la « PVD » (Physical Vapor Deposition), le
dépbt a la tournette (« spin-coating »), la pulvérisation (« spray-coating ») etc.
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Figure 1.17 : Micro-usinage de surface basé sur les propriétés d’attaque sélective des
matériaux - application a la réalisation d ‘une micropoutre silicium

1.3.1.2 Technologies alternatives

Afin de répondre aux exigences du marché (performances des MEMS, matériaux ou
colts), des procédés autres que les technologies MEMS silicium sont apparus. Ils permettent
la fabrication collective de MEMS en valorisant des matériaux autres que le silicium. Les
microstructures obtenues peuvent étre entiérement libres ou « ancrées » sur des substrats de
nature diverse.

Des matériaux organiques photosensibles peuvent par exemple étre structurés et mis en
forme avec les techniques issues de la microélectronique telles que la photolithographie.
Cependant, des méthodes alternatives ont vu le jour pour s’affranchir du besoin de
photosensibilit¢ des matériaux synthétiques et organiques. L’utilisation de moules dans
lesquels le polymére est coulé est fréquente. D’autres techniques peuvent étre préférées,
citons les techniques d’impression (jet d'encre, roll to roll, nanoimpression, sérigraphie, etc),
I’ablation laser, I’utilisation de masques mécaniques (« stencil »), la « LIGA », la xurographie
etc. Quelques techniques alternatives au silicium utilisées pour la réalisation de MEMS qui
nous sont apparues les plus pertinentes sont décrites dans les paragraphes suivants. Les
techniques choisies par la suite dans le cadre de cette thése sont: la sérigraphie, la
photolithographie et la xurographie.

La photolithographie peut servir pour la structuration de la partie micropoutre avec des
dimensions précises. La résolution peut aller jusqu’a 1 um. La photolithographie est utilisée
aussi bien pour les technologies silicium que pour les technologies polymeres. Ce procédé de
fabrication particuliérement simple a mettre en ceuvre consiste a fagconner par une exposition
aux ultraviolets (UV) une résine photosensible (Figure 1.18.a). Avec cette méthode, il est
possible de fabriquer des microstructures polymeres et composites pour diverses applications
[69], [70]. Un capteur piézorésistif a base de composite CNT/ SU-8 a été par exemple
développé au Laboratoire IMS avec une micropoutre en forme de U pour optimiser la mesure
de déformation (Figure 1.18.b) [71]. Le procédé utilise la technique de la couche sacrificielle
pour libérer la micropoutre du substrat.
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Figure 1.18 : (a) Principe de microstructuration d’'une résine négative par photoilithographie
(b) micropoutre en forme de U en CNT/SU-8 utilisée comme capteur de déformation [71]

La technique d’impression par sérigraphie consiste a déposer au travers d’un masque
une pate (encre) contenant le matériau d’intérét, sur un substrat. Le masque est un écran
constitu¢ de fils d’aciers et qui est partiellement recouvert d’une résine photosensible
(émulsion) qui a été structurée par photolithographie. Le motif du dépdt imprimé sera donc
celui défini par I’émulsion recouvrant 1’écran (Figure 1.19.a). Cette technique de fabrication
collective est caractérisée par un faible codt et permet de valoriser les propriétés de nombreux
matériaux. La résolution est limitée a environ 100um. Cette technique a été utilisée au
Laboratoire IMS [72] pour réaliser des micropoutres piézoélectriques pour la détection de
gaz. Le procédé utilise aussi la technique de la couche sacrificielle pour désolidariser
partiellement la micropoutre du substrat d’alumine (Figure 1.19.b).
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Figure 1.19 : (a) Principe du dép6t par sérigraphie (b) Photo d 'une micropoutre
piézoélectrique a base PbZrTiOj3 pris en sandwich entre deux électrodes d’or aussi imprimées
(dimension 8x2x0,1mm®) [72]

Le procédé LIGA (acronyme allemand signifiant LIthographie,
Galvanoformung=¢électrodéposition, Abformung=moulage) est utilisé pour la réalisation de
gabarits en matériaux polymeéres ou de structures telles que des micropoutres polymeéres. Ce
procédé couche épaisse permet de réaliser des microstructures ayant un rapport de forme tres
élevé, avec une résolution horizontale de I’ordre du micron et une épaisseur allant de la
centaine de microns au millimetre. Les étapes du procédé LIGA sont illustrées Figure 1.20a
[73]. Les résolutions obtenues (~3 pm) sont permises par 1’exposition d’une résine PMMA a
un rayonnement X de trés haute énergie issu d’un synchrotron. La «poor » LIGA est la
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version simple de la technique LIGA ou la résine PMMA et les rayons X sont remplacés
respectivement par la résine SU-8 et les rayons UV. Un exemple de réalisation de
micromoteur avec la « poor » LIGA est donné Figure 1.20b.
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Figure 1.20 : Etapes de fabrication du procédé LIGA permettant d’obtenir des MEMS avec
un rapport de forme élevé (b) micro moteur €électrostatique fabriqué par « poor » LIGA en
SU-8 [74]

L’ablation laser UV est une technique prometteuse pour la structuration de matériaux

synthétiques et naturels grace a sa rapidité et son colt. Elle présente aussi I’avantage d’étre
propre par rapport aux technologies silicium. Cette technique est basée sur la rupture des
liaisons chimiques grace a 1’énergie des photons couplée a une réaction thermique. Les étapes
de fabrication et un exemple de réalisation d’un MEMS fabriqué avec cette technique sont
présentés Figure 1.21 [75], [76].
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Irradiation
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Bond-Breaking
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Figure 1.21 : Principe de la technique d’ablation laser (b) canaux microfluidiques en
polyester fabriqués par cette technique [75], [76]
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L’impression par jet d'encre est une technique de dépét utilisée pour les matériaux en
phase liquide. Alors que l'ablation laser ou la photolithographie sont des techniques
soustractive, l'impression a jet d'encre est considérée comme une technique additive qui
permet de réduire le nombre d’étapes de fabrication (Figure 1.22).

TechniqueBadditive

1. Impression

Polymérisation
(Uv)

(a)

TechniqueBoustractive

( Dépét du film \

/1 Recuit [
Dépbt de résine
2. P 5. Gravure
@ 6. Dissolution de la résine
Bxpostiz —
3. — e s—
Ringage
4. Développement

. i /

Figure 1.22 : Procédé d’impression, technique additive versus le procédé conventionnel
soustractif de photolithographie

Le principe de base de I'impression par jet d'encre est la transformation de liquides en
gouttelettes a la limite de la buse sous des tensions superficielles imposées (Figure 1.23.a).
L'éjection de gouttelettes a partir de la buse est réalisée de maniére continue ou par
intermittence. L’expulsion contrdlée de gouttelettes sur le substrat peut étre réalisee en
utilisant une téte d’impression soit thermique soit piézoélectrique. La résolution de cette
technique est de 10 a 200 um et dépend du matériau déposé [77]. Un exemple de réalisation
d’un capteur de gaz fabriqué avec cette technique est présenté Figure 1.23.b.

/—\_/—\ a)  [cogmems] ™ 551d Slectod
Ink pulse voltag_e 50 microns thick polyimide
Nozzle — \

L Goldheater |
Piezoelectric
Droplet — transducer
substrate W
b)
e
Substrate Motion

(a) v

Figure 1.23 : Principe de I'impression par jet d'encre avec téte d impression piézoélectrique
(b) capteur de gaz imprimé par jet d'encre sur substrat plastique [78], [79]
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Le Tableau 1.4 permet de comparer les différentes techniques présentées, ainsi que

celles que nous utiliserons pour

micropoutre.

la réalisation de notre microgénérateur résonant de type

Tableau 1.4 : Comparaison entre les différentes méthodes alternatives de microstructuration

de MEMS
Méthode de I Epals_seur Résolution L Exemples de matériaux
- Rapidité humide Complexité )
fabrication (um) structurés
(Hm)
Céramiques, métaux,
Jet d’encre e 1-5 <50 ® composites, polymeres,
etc
Flexographie ©OO 1-10 <50 ) composites, polymeéres.
Nanoimpression © ND* 0.1 ©00O Monoméres et polymeére
Céramiques, métaux,
Ablation laser ® ND 10 ® composites, polymeéres,
etc
Reésines (PMMA, SU-
LIGA ® ND 3 ® 8...) ou métaux (Ni, Cu,

etc)

(*) ND : Non Défini

1.3.2 Exemples de réalisation pour la récupération d’énergie

1.3.2.1 Technologie silicium

Les deux principes de micro-usinage utilisés par la technologie silicium (paragraphe
1.3.1.1) peuvent étre utilisés pour la réalisation de micro-générateurs, le plus souvent
électrostatiques avec des électrodes de type « peigne». La Figure 1.24 résume les différentes
géomeétries typiques utilisées pour ces micro-générateurs électrostatiques. Les zones sombres
représentent les zones fixes, tandis que les zones plus claires représentent les structures
mobiles, libres de se déplacer. Pour toutes les configurations, les changements de capacité
sont dus a des effets géométriques purs. Pour le convertisseur dans le plan a chevauchement
variable « in plane overlap » (Figure 1.24.a), la variation de la capacité est due a la variation
de la surface de recouvrement entre les électrodes interdigitées. Pour le convertisseur dans le
plan a entrefer variable « in plane gap closing » (Figure 1.24.b), la variation de capacité est
due a des changements d’espace entre les doigts des plaques. Enfin, pour le convertisseur de
type hors plan « out of plane gap closing » (Figure 1.24.c), l'augmentation de la capacité est
due a la réduction de la distance entre les armatures.
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Figure 1.24 : Formes typiques utilisées pour un micro-générateur électrostatique : (a) «In
plane overlap » (b) « In plane gap closing » (c) « Out of plane gap closing » [67]

Nguyen et al. [80] et Basset et al. [81] ont utilisé 1’approche du micro-usinage de volume
pour réaliser des micro-générateurs électrostatiques en utilisant un substrat Si épais comme
couche structurale (Figure 1.25). Cela rend la zone du condensateur défini par les unités du
peigne plus grande ainsi que le poids de la masse d'oscillation. Le dispositif MEMS présente
une surface d'environ 1 cm® La puissance maximale convertie est de 1,8 mW & la pression
atmosphérique pour une vibration harmonique de 1 g a 150 Hz et 30 V de tension de
polarisation. Le micro-usinage de surface a été utilisé par Bartsh et al. [82] et Tvedt et al.
[83]. L'avantage de ce procédé est qu’il possede une haute résolution, permettant d’avoir un
faible écartement entre les doigts du peigne, ne dépassant pas quelques micrometres. En outre,
ce procédé ne néecessite qu'un seul masque sans aucune étape d'assemblage, ce qui rend le
procedé potentiellement faible codt.
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Figure 1.25 : (a) Etapes de fabrication du micro-générateur électrostatique par micro-
usinage de volume (b) vue schématique en 3D du dispositif & condensateur variable, (c)
puissances récupérees (valeurs expérimentales et théoriques) en fonction de la résistance de
charge pour une accélération de 1 g et avec diverses tensions de polarisation [81]

Comme déja évoqué, I’'un des inconvénients des générateurs électromagnétiques est qu'ils ne
sont pas adaptés a la miniaturisation. Pour les quelques réalisations, le rendement est faible
comparé aux autres types de générateurs. La micro-fabrication de bobines conductrices avec
des dimensions micrométriques est assez courante et utilise la photolithographie pour
structurer les métaux en couche mince tels que le cuivre, I'or etc. La micro-fabrication de
matériaux magnétiques permanents de haute qualit¢ a des dimensions a I'échelle du
micromeétre est plus difficile [84]. Des approches communes comprennent la galvanoplastie,
la pulvérisation, ou des méthodes pour micro-former des poudres collées ensemble. La Figure
1.26 montre un exemple de micro-générateur électromagnétique fabriqué en utilisant un
aimant NdFeB de poudre collé et une architecture de vibration hors plan. Ce dispositif de
volume allant de 4 jusqu’a 15 mm® génére une tension en circuit ouvert de 13,9 Vs a la
fréguence de résonance de 530 Hz et une accélération de 1 g. Ceci correspond a une puissance
de sortie maximum de 23 pW [85]. Miki et al ont fabriqué un macrogénérateur
électromagnétique en utilisant des aimants NdFeB pulvérisés et une architecture de vibration
dans le plan. La puissance récupérée avec cette structure a été amelioree a 760 pW avec une
amplitude de vibration de 48 um créte a créte a 94,9 Hz [86].
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Figure 1.26 : (a) Vue en coupe 3D du réecupérateur d'énergie électromagnétique (b) étapes
de fabrication du micro-générateur électromagnétique (c) tension générée en circuit ouvert
pour trois dispositifs de dimensions différentes [86]

L’intégration de matériaux piézoélectriques pour la réalisation de MEMS pour la récupération
d’énergie est quant a elle plus aisée et représente le plus grande nombre d’applications en
récupération d’énergie mécanique. Un micro-générateur piézoélectrique typique est une
structure multicouche constituée de plusieurs parties : une micropoutre qui joue le réle de
support déformable, une couche piézoélectrique et ses électrodes et enfin une masse sismique
rattachée a I’extrémité libre de la poutre. Le silicium est souvent utilisé pour la micropoutre et
la masse sismique, en utilisant pour la plupart des cas un substrat SOI et le micro-usinage de
volume [87]-[93]. Aktakka et al. ont ainsi fabriqué des structures unimorphes PZT/Si et
bimorphes PZT/SI/PZT de type micropoutre [89]-[91]. La masse sismique utilisée est soit en
silicium ou en tungsténe. Ce convertisseur avec une masse sismique de tungsténe produit
205 mW a 1,5 g a une fréquence de résonance de 154 Hz. Le volume du dispositif actif est
élevé puisqu’il est de 7x 7 x 0,55 mm® [89], [94]. Du ZnO peut aussi étre utilisé comme
transducteur piézoélectrique. Une poutre ZnO/Si a été fabriquée par Wank et al [93] et permet
de récupérer une puissance de 0,98uW a une fréquence de résonance élevée de 1300Hz pour
une accelération de 1 g. Les étapes de fabrication de ce MEMS ZnO/Si ainsi que ses
performances sont illustrées Figure 1.27.
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Figure 1.27 :(1) Etapes de fabrication par micro-usinage de volume d une micropoutre
piézoélectrique a base ZnO : (a) dépdts des différentes couches : SiO,, Al et ZnO ; (b)
fabrication de I'électrode supérieure par lift-off; (c) gravure humide du film ZnO ; (d) attaque
chimique de Al, SiO; et Si (e) libération de la micropoutre par DRIE face arriére.(2) Image
MEB de la micro-poutre Si/ZnO (3) Tension et puissance en fonction de la résistance de
charge obtenues a la résonance mécanique de la micro-poutre et sous une accélération de 1 g
[93]

D’autres formes de micro-récupérateurs piézoélectriques peuvent étre fabriqués tels que des
spirales, des serpentins, zigzags, etc [95]-[98]. Lu et al. ont par exemple développé un disque
de silicium micro-usiné (servant de masse sismique) avec des ressorts piézoélectriques en
sandwich présentant une fréquence de résonance de 15- 42 Hz et un facteur de qualité de 39 -
55. Les étapes de fabrication du disque sont présentées Figure 1.28. Le film PZT et ses
électrodes sont déposés sur un substrat SOI respectivement par procédé sol-gel et
pulvérisation cathodique, avant d’étre gravés. Le disque de silicium est finalement libéré par
attaque plasma RIE de la face arriere de la plaquette aprés gravure face avant pour définir la
forme du disque. La taille finale du dispositif est relativement élevée : 6 mmx6mm x0,4mm.
Il peut récupérer a sa résonance une puissance de 0,57 UW pour une accélération de 0,1 g
[92].
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Figure 1.28 : Disque Si /PZT pour la récupération d’énergie : (a) étapes de fabrication ; (b)
image MEB du disque de diamétre 2 mm avec des ressorts piézoélectriques pris en sandwich ;
(c) tension et courant mesurés pour une accelération de 0,1 g [92]

1.3.2.2 Technologies alternatives : cas des matériaux inorganiques

Des matériaux inorganiques autres que le silicium peuvent étre utilisés comme masse
sismique ou comme supports mécaniques des matériaux actifs pour améliorer les
performances des récupérateurs d’énergie. La masse sismique peut étre ainsi fabriquée avec
des matériaux plus lourds que le silicium, pour réduire la fréquence de résonance et
augmenter la déformation. Le tungstene, le nickel ou I’alliage fer-nickel, assemblés a
l'extrémité libre d’une micropoutre de silicium peuvent étre préférés [89], [99]. Frang et al.
[100] ont concu et fabriqué un générateur avec une poutre composite et une masse métallique
en nickel. La dimension de la partie micropoutre incluant la couche piézoélectrique de PZT
est de 2x0,6x0,013 mm®. La fabrication de ce dispositif se fait avec des techniques telles que
le sol-gel pour le dépét de film de PZT, la gravure RIE seche et la gravure chimique humide
pour la structuration de la micropoutre en Si. Par la suite, la masse sismique de nickel,
fabriquée par « poor » LIGA, est apposée sur la micropoutre a I'aide d’une colle. La fréquence
de résonance de ce générateur est d'environ 608 Hz et la puissance de sortie de 2,16 pW a1 g.

Des micro-poutres avec une couche épaisse piézoélectrique de PZT imprimée par sérigraphie
sur des supports d'acier inoxydable, d'aluminium ou de cuivre métalliques sont également
proposées pour les géneérateurs de récupération d’énergie [101], [102]. Les supports
métalliques, plus souples que le silicium, permettent d’atteindre plus de déformation sous
vibration. Chen et al utilisent ces micro-générateurs piézoélectriques pour alimenter un
capteur de température sans fil. Le récupérateur d'énergie piézoélectrique de type poutre acier
inoxydable/PZT délivre une puissance de 400 mW a 120 Hz pour une accélération de 1.5 g
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[101]. Un autre exemple illustre un bimorphe avec des couches de PZT ou PZN-P3LZT
déposées sur un substrat d'aluminium par « doctor blade ». Cette structure génére 82 pW/cm?
a la fréquence de résonance de 66,2 Hz pour une accélération de 1,5 g [103].

Zhu et al [102] ont réalisé un noeud de capteurs intelligents autoalimentés composé d'un
générateur piézoélectrique bimorphe (Figure 1.29.a.b), un circuit de conditionnement de
puissance, des capteurs et un émetteur RF. Ce capteur intelligent auto-alimenté « smart tag » a
des dimensions similaires a une carte de crédit et peut étre facilement intégré dans diverses
applications telles que la surface d’un aéronef. Le générateur est fabriqué par sérigraphie
d’une couche épaisse de PZT sur de I’acier inoxydable. Les couches isolantes diélectriques
ainsi que les électrodes sont aussi sérigraphiées. Expérimentalement, le générateur produit
une puissance de sortie efficace maximale de 240 uW lorsqu'il est excité a des vibrations avec
une fréquence de 67 Hz et une amplitude créte de 0,4 g (Figure 1.29.c). Une puissance plus
importante a pu étre obtenue par Roundy et al. [104] a partir de deux couches PZT de part et
autre d’une feuille en acier de taille 6.5x6.5x3.2 mm®. La masse sismique est fabriquée &
partir d'un alliage relativement dense de tungsténe de 1 cm® de volume. La puissance générée
est de 375 mW a une accélération de 2,5 g a 120 Hz. La structure fabriquée et une courbe de
performance sont illustrées Figure 1.30.
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Figure 1.29 : (a) Vue en coupe du générateur piezoélectrique bimorphe (b) photo du
générateur sous test de vibration, (c) puissance électrique récupérée (mesures et théorie)
fonction de la fréquence mécanique de la structure sous une accélération de 1g [105]
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Figure 1.30: (a) Récupérateur d’énergie constitué de 2 couches de PZT imprimées de part et
d’autre d’une feuille d’acier et d'une masse sismique en tungsténe (b) puissance générée
mesurée et simulée en fonction de la résistance de charge [104]

1.3.2.3 Technologies alternatives : cas de matériaux organiques et composites

Les matériaux polymeres offrent de nombreux avantages en termes de codt, facilité de
mise en forme, bio-compatibilité, propriétés mécaniques variées, technologie a faible co(t et
simplicité de mise en forme, etc. Pour ces raisons, la recherche s’oriente vers des systémes de
récupération d’énergiec 100% organiques. Ce paragraphe présente des exemples des
convertisseurs électromécaniques en polymere proposés dans la littérature. Pour ces
convertisseurs, lorsqu’ils sont de type micropoutre avec une masse sismique au bout, la
flexibilité des matériaux (faible module d’Young) permettra d’obtenir une déformation élevée
de la couche active intégrée sur la surface de la poutre. Alors, 1’interaction avec les vibrations
ambiantes sera plus efficace. A titre d’exemple, une micropoutre & base de matériau
nanocomposite (nanoparticules de ZnO dispersées dans la résine photosensible SU-8) est
présentée Figure 1.31, fabriquée par Prashanthi et al. [106] pour des applications de
récupération d’énergie. Cette intégration conserve non seulement les propriétés
piézoélectriques et semi-conductrices du ZnO, mais permet aussi de maintenir la
photosensibilité de la SU-8 pour faciliter la fabrication par photolithographie en éliminant les
étapes codlteuses de gravure. La puissance de sortie maximale produite par cette poutre de
volume 250x50x4,7 pum® est de 25UW pour une résistance de charge de 100 kQ & une
fréquence de résonance de 4 kHz (fréquence élevée pour une application de récupération
d’¢énergie).
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Figure 1.31 : (a) Etapes de fabrication d 'une micropoutre flexible a base de SU-8 et
nanoparticules de ZnO ; (b) image MEB de la micropoutre nanocomposite et tension générée
en fonction de la fréquence de vibration [106]

Le PVDF (poly (fluorure de vinylidéne)) et ses copolymeéres dérivés sont maintenant
largement utilisés pour la récupération d'énergie piézoélectrique a 1’aide de matériaux
polymeres [107]. Ken et al. ont intégré une structure bimorphe dans une paire de chaussures
fabriquée par stratification de deux feuilles de PVDF de 28 um avec un substrat plastique
d'épaisseur 1 mm entre les deux films. Une puissance de 0,6 mW est fournie en marchant
[108]. Talemi et al. [109] ont fabriqué un dispositif piézo /pyroélectrique tout polymere en
utilisant le PVDF comme matériau actif et le PEDOT (Poly(3,4-éthylénedioxythiophene))
comme matériau pour I'électrode de recouvrement. Le matériau actif est déposé sur un
morceau en plastique de dimension millimétrique et de forme poutre rectangulaire. Ce
dispositif est capable de générer un niveau utilisable de courant de sortie (> 3,5 pA) lorsqu’il
est mis en vibration a I’aide de l'inhalation et I'exhalation humaine.

Le procédé de moulage peut aussi étre utilisé pour fabriquer des générateurs piézoélectriques
composites de type micropoutre a base de résine époxy et de PZT. La transduction est
assurée par un disque PZT de 100um noyé dans un moule silicone rempli de résine époxy
permettant de réaliser une forme rectangulaire ou triangulaire [110]. Dans un autre exemple,
un matériau composite constitué d’un monocristal de matériau piézoélectrique
(1.X)Pb(Mg1/3Nb23)01xPbTiO; (PMN-PT) de taille de 7,4x3x110 mm® a été déposé sur un
morceau de PDMS structuré sous forme de micropoutre avec une masse sismique. Ce
dispositif peut fournir une puissance de 0,3 mW a une fréquence d'environ 1,3 kHz [111].

On peut trouver aussi des réalisations de MEMS capacitifs organiques pour la récupération
d’énergie mécanique ou des films minces polymeres (polyamide, P(VDF-TrFE-CFE) ou
polyuréthane), qui sont des polymeres électrostrictifs, sont pris en sandwich entre des
électrodes pouvant aussi étre organiques [112]. Comme illustré Figure 1.32, des films minces
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des 3 types de polymeres électrostrictifs d'environ 25 um d'épaisseur peuvent étre obtenus par
dép6t a la tournette sur un substrat en verre. Apres libération du verre, les films polyméres
sont placés entre deux électrodes rectangulaires en cuivre de surface 20x20 mm? et 100 um
d'épaisseur (Figure 1.32.a). La puissance récupérée obtenue augmente avec la fréquence de
vibration appliquée (Figure 1.32.b). Une puissance maximale de 10 uW/cm? & 10 Hz est
obtenue pour le terpolymeére P(VDF-TrFE-CFE) (Figure 1.32.b). [112].
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Figure 1.32 : (a) Principe de compression du polymére déposé entre 2 électrodes (b)
puissance récupérée en fonction de la fréquence pour différents polymeres : polyamide (PA
6.6), le poly (fluorure de vinylidene-trifluoroéthylene-1,1- chlorofluoroéthylene) (P (VDF-

TrFE-CFE)) avec un rapport molaire de 61,7/29,8/8,5% en mole (PTC 8,5) et le
polyuréthane thermoplastique (PU 85) [112]

1.4 Synthese

Chaque type de transducteur présente des avantages et des inconvénients, selon les
conditions de fonctionnement (amplitude des vibrations, fréquence, volume, etc.). Un
excellent état de l'art des différents types de transducteurs ainsi que leur comparaison est
fourni dans cette étude [113]. Une comparaison qualitative de ces techniques en termes de
densité de puissance, des conditions de fonctionnement, du potentiel d'intégration et d’autres
critéres est résumee Tableau 1.5.
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Tableau 1.5 : Comparatif des différents types de générateurs électromécaniques [113]

Type de conversion Avantages Inconvénients

- Dépolarisation

- Compatible avec I’intégration . 5
- Faible couplage pour les polymeéres

dans MEMS e
o . . L - Fragilité des couches

Piezoélectrique - Fortes puissances générées o . .

] o piézoélectriques céramiques
- Aucune énergie initiale L
. - Haute impédance
requise . o
- Prépolarisation
. - Fort couplage - Intégration dans MEMS difficile
Electromagnétique (e . . . C

- Pas de matériaux intelligents - Faibles puissances génerées

- Source de tension ou charge
externe requise
- Circuit de conditionnement complexe
- Densité de puissance faible

- Compatible avec I’intégration
Electrostatique dans MEMS
- Fort couplage

Ces derniéres années, les transducteurs piézoélectriques ont retenu le plus Il'attention des
recherches pour deux raisons principales [114], [115] :

- Possibilité de miniaturisation a petite échelle, pour obtenir des milli et micro-
récupérateurs d'énergie avec une configuration simple.

- Rendement de puissance électrique relativement éleve avec des puissances allant de
dizaines a des centaines de microwatts (Tableau 1.6). La génération efficace et élevée
d’énergie avec un transducteur piézoélectrique est souvent obtenue avec des structures
résonantes de type ressort-masse.

Par contre, I’inconvénient majeur de ce type de transducteur reste toujours 1’exigence d’une
tension de prépolarisation tres élevé (entre 50 et 150 MV/m) qui doit étre appliqué au
matériau avant I’utilisation. Dans ce contexte, le Tableau 1.6 permet de comparer les
performances de systéemes de récupération d’énergie a base de matériaux piézoélectriques.

Tableau 1.6 : Générateur piézoélectrique : état de l’art

Référence | Fréquence | Accélération | Volume Puissance Densité de puissance
(Hz) (9) (cm?) (HW) (MW cm)

[116] 120 0,24 1 375 0,37

[117] 13,9 13,2 0,000024 1 41,14
[118] 1368 4,00 0,0005 2 3,97
[119] 528 0,39 0,00099 1,1 1.11
[120] 1509 1 0,00031 0,731 2,39
[121] 13,5 - 4,32 825 0,2
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Les générateurs électromagnétiques sont eux plus performants a I'échelle macroscopique que
microscopique [122]. En particulier, les MEMS pour récupération d’énergie avec transduction
électromagnétique ne sont pas capables de produire des niveaux de puissance suffisants en
raison d’un couplage électromagnétique faible. Ces convertisseurs électromagnétiques
présentent par contre I’avantage d’une mise en ceuvre simple en macroscopique, avec des
éléments technologiquement bien connus et performants. Ils permettent de générer de forts
niveaux de courant au détriment de tensions faibles. Ces systemes sont en outre bien adaptés a
des vibrations de forte amplitude et de faible fréquence (1-20 Hz), telles que celles liées au
mouvement du corps humain. Ils ont une bonne densité de puissance et ne nécessitent pas de
conditionnement complexe. Le Tableau 1.7 donne les caractéristiques de quelques exemples
de prototypes utilisant ce mode de conversion.

Tableau 1.7 : Générateur électromagnétique : état de l’art

Référence Fréquence | Accélération Volume Puissance Densité de puissance
(H2) (9) (cm?) (HW) (MW cm’)

[123] 8080 0.39 0,0342 0,148 0,00048

[124] 100 3 50 830 0,0166

[125] 320 4.7 0,24 1000 41

[126] 1 0,3 306 37000 0,121

[127] 124 0,5 1,8 205 0,114

[128] 45 - 15 27000 1,8

Le transducteur électrostatique présente de nombreux avantages : la technologie utilisant
I’effet électrostatique est bien adaptée pour I’intégration dans des MEMS, I’efficacité est peu
dépendante de la fréquence, mais plutdt du taux de variation de la capacité. La miniaturisation
permet en effet d’obtenir des densités de puissance importantes et ce, méme pour des
déplacements relatifs de faible amplitude. Le plus gros inconvénient des convertisseurs
électrostatiques est la nécessité d'une source de tension externe pour charger les armatures
[129]. Certains systemes surmontent ce probleme en utilisant des électrets pour avoir des
condensateurs possédant une charge électrique quasi permanente [130], [131]. Par
comparaison avec les deux modes de transduction précédents, piézoélectriques et
électromagnétiques, la puissance généree par un convertisseur électrostatique est en genéral
plus petite. Le Tableau 1.8 donne quelques exemples de résultats obtenus avec des systémes
électrostatiques.
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Tableau 1.8 : Générateur électrostatique . état de [’art

Référence Fréquence | Accélération Volur3ne Puissance Densité de puEsance
(Hz) (9) (cm’) (W) (MW cm”)
[132] 100 0.23 0,1 11 0,11
[133] 50 0.3 18 1000 0,05
[134] 250 0,24 0,061 0,061 0,0001
[114] 150 15 0,048 2,3 0,048
[136] 352 7 0,187 9,8 0,052
[137] 100 1 12,6 1800 0,11

Bien que les niveaux de puissance offerts par les transducteurs électrostatiques ne soient pas
élevés (maximum quelques milliwatts), et bien qu’ils aient besoin d'une polarisation
électrique initiale, les convertisseurs électrostatiques sont considérés comme les générateurs
d'énergie les plus prometteurs pour les futurs systemes miniaturisés autonomes. En effet, les
transducteurs électrostatiques ne possedent pas le probleme de durée de vie courte, et ils
peuvent génerer des tensions élevées tout en ayant une trés petite taille.

Au cours de ce travail, nous chercherons a augmenter la densité de puissance qui peut étre
géneérée par un génerateur électrostatique en utilisant les propriétés physiques de matériaux
électrostrictifs dont les variations de capacité dues aux changements de permittivité sous
déformation, clairement supérieures a celles obtenues par variation de géométrie. La difficulté
d’obtention de variations de capacité supérieures au nano Farad avec un condensateur
classique requiert néanmoins une attention particuliere vis-a-vis des capacités parasites. Les
condensateurs variables fabriqués avec des matériaux électrostrictifs présentent plusieurs
avantages par rapport aux autres récupérateurs d’'énergie mécanique piézoélectriques ou
électromagnétiques. Les matériaux électrostrictifs peuvent étre facilement intégrés dans les
MEMS et fonctionnent a une tension de polarisation faible. Des technologies MEMS
alternatives a la technologie silicium peuvent permettre de réaliser une micro-poutre
composite avec masse sismique, et d’intégrer ainsi le matériau composite. L’utilisation de ce
type de matériau n’est pas aussi répandue que les matériaux piézoélectriques. Cependant, de
plus en plus de laboratoires de recherche commencent a s’intéresser a ce type de conversion
en raison, d’une part, des progres réalisés dans le domaine des matériaux, avec notamment
une amélioration du couplage électromécanique. D’autre part, contrairement aux matériaux
piézoélectriques qui fonctionnent bien mais seulement pour des fréquences relativement
élevees, les matériaux électrostrictifs sont des alternatives intéressantes de par leur faible
rigidité mécanique qui permet de fonctionner a basse fréquence (<100 Hz) et a trés basse
fréquence (< 1 Hz). lls ne nécessitent de plus pas de tension de prépolarisation importante
avant leur utilisation contrairement aux matériaux piézoélectriques. Compte tenu de ces
avantages des transducteurs électrostrictifs, qui seront de plus fabriqués grace a des
technologies bas co(t alternatives a la technologie Silicium, nous espérons offrir une solution
alternative de MEMS efficace dans le domaine de la récupération d'énergie.
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Chapitre 2 : Conception, fabrication et
caractéerisation de micropoutres polymeres

Nous nous intéressons dans ce chapitre a des résonateurs mécaniques polymeéres qui
doivent étre optimisés pour une future intégration de matériaux piézoélectriques ou
électrostrictifs pour la récupération de I'énergie mécanique vibratoire environnementale. Afin
d’étre efficaces, ces MEMS résonants doivent présenter une déformation globale élevée sur
toute leur surface supeérieure et une faible fréquence de résonance en présence de vibrations
extérieures caractérisées par une accélération relativement faible (<1 g) et une faible
fréquence (<500 Hz) [1]. De nombreux modeles de microstructures MEMS sont efficaces en
tant que un résonateur mécanique : les formes allant d’une micropoutre avec une masse
sismique en son extrémité a des formes plus complexes : spirale, serpentin, zigzag ou poutre
inclinée aidant a diminuer la fréquence de résonance [2]-[5]. Nous considererons ici le
systeme micropoutre-masse qui est le résonateur mécanique le plus simple. Ce résonateur sera
fabriqué en utilisant une méthode de fabrication originale, bien adaptée pour les fabrications
en série, combinant photolithographie et serigraphie. Cette technologie alternative
sélectionnée guidera également le choix des matériaux pour adapter la fréquence de résonance
et les grandeurs de déformation. Les dimensions des micropoutres organiques seront d'abord
optimisées analytiquement et par simulation par éléments finis en fonction des contraintes
technologiques et de l'application. Des micropoutres de forme trapézoidale comportant une
masse sismique a leur extrémité seront choisies en raison de leur faible fréquence de
résonance et de leur déformation en surface élevée et constante par rapport aux autres
géométries [6]-[9].

La fabrication des micro-structures organiques sera ensuite détaillée. Les caractéristiques
mécaniques des micropoutres fabriquées seront enfin mesurées en particulier la fréquence de
résonance de vibration du premier mode de flexion hors plan et la déformation induite dans la
structure a la résonance. Cette déformation mesurée permettra d’estimer la puissance qui peut
étre récupérée dans le cas d'une conversion électrostrictive. Nous terminerons ce chapitre par
la réalisation d‘un convertisseur mécanique multimodes composé de 5 micropoutres congu
pour couvrir une gamme de vibrations de 300 Hz autour de la fréquence de sources de
vibrations ambiantes classiques.

2.1 Conception

2.1.1 Forme optimale

La majorité des convertisseurs d'énergie vibratoires développés a ce jour est basée sur
un systeme mécanique résonant de type masse-ressort qui optimise 1’énergie mécanique
ambiante qui peut étre récupérée. Avec ce type de systeme mécanique, I'énergie mécanique
ambiante récupérée est d’autant plus grande que le déplacement de la masse sismique 1’est. La
forme génerale de ce type de convertisseur est une micropoutre constituée de 3 parties comme
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représenté Figure 2.1 : une partie poutre suspendue de faible rigidité fixée a un support rigide
d'un coté et rattachée de I’autre coté par une masse sismique lourde (extrémité libre). Ce type
de micro-structure génére une large déformation sur sa surface supérieure lorsqu'elle est
soumise & des vibrations. La masse sismique ajoutée au bout de la micropoutre permet d'autre
part de minimiser et de controler la fréquence de résonance des micro-structures, tout en
augmentant leurs déformations a la résonance.

Electrodes Matériau actif

Déformation du matériau actif

1 ] Vibration
Masse

T sismique Support
Partie a faible rigidité Masse

z sismique
X
W a

s

Support

Figure 2.1 : Schéma d 'une micropoutre avec et sans déformation ; as est l’accélération
appliguée sur le support fixe de la micropoutre

Cette forme générale va dans un premier temps étre étudiée par modélisation analytique, dans
le cas de formes simples rectangulaires et triangulaires. L’analyse par éléments finis permettra
ensuite d'optimiser la géométrie de la micropoutre en s’intéressant notamment a la forme
trapézoidale qui, si elle intégre un matériau piézoélectrique ou électrostrictif, permettra une
récupération efficace de I'énergie ambiante. Il faudra de plus que la micropoutre soit
caractérisée par une basse fréquence de résonance réglable et égale a la fréquence des
vibrations de la source.

2.1.2 Modélisation analytique

La déformation € selon x peut s’exprimer en fonction de la courbure w par :

hdw?

=2 2.1)

Prenons le cas d’une structure micropoutre de forme triangulaire au bout de laquelle une force
est appliquee. La courbure s’exprime alors par :

6FL )
Wrriangle = Wx (2.2)

Ou est E le module d"Young de la micropoutre, L sa longueur, h son épaisseur, bg la largeur de
sa base a I’encastrement avec x=0 (Figure 2.2) et F est la force d'inertie équivalente a
I'extrémité libre de la micropoutre due a la vibration du support. Cette force est
proportionnelle a 1’accélération as du support et a la masse ponctuelle Mg équivalente de la
masse sismique a I'extrémité libre de la micropoutre : F = Mg as.

Par contre, si la micropoutre est de forme rectangulaire, alors la déflection s’exprime par :
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6F X
WRectangle = Ebi3 x? (L - §) (2.3)

A partir des équations précédentes, les expressions analytiques de la déformation en fonction
de la longueur selon x de la micropoutre (Figure 1) s’expriment alors comme suit pour les cas
des micropoutres simples rectangle et triangle :

6F

8Rectangle(x):m“‘_x) (2-4)
0
6FL
8Triangle (X) = m (2.5)
0

Ces expressions montrent que la déformation présente sur la surface supérieure de la
micropoutre de forme triangulaire est indépendante de x, contrairement au cas de la
micropoutre rectangulaire. Pour cette dernicre, la déformation a I’encastrement est la méme
que celle de la poutre triangulaire puis décroit linéairement en fonction de x pour tendre vers
zéro a I'extrémité libre de la micropoutre.

Calculons maintenant la puissance électrique théorique produite par un générateur intégrant
une couche électrostrictive sur la surface de ces deux types de micropoutres. La capacité du
condensateur constitué de deux électrodes (surface bolo) avec un matériau d'épaisseur hy de
permittivité diélectrique relative (e,) est exprimée par :

byL
Co= eoerr—— (2.6)
0

Avec e, la permittivité diélectrique relative du vide.

Si la structure est mise sous vibration, elle se déforme et la capacité va tout d’abord étre
modifiée a cause de la variation de géométrie due a la déformation :

boL
Cgéométrie = eoerr;)l—oo(l +&) = Co(1+ &) (2.7)

D’autre part, si le matériau est électrostrictif, la capacité sera aussi changée a cause de la
variation de la permittivité relative. On définit le coefficient d’électrostriction M par la
relation :

€r — Err

M =
2Emat‘9x

(2.8)

Ou E,,q: est le module de Young du matériau électrostrictif, e, est la permittivité relative du
matériau, e, la valeur de permittivité relative au repos, & la déformation appliquée. Donc :
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eo(2Emat&xM + e, )byLg 2EarexM
Célectrostrictif = = xh s = (C, (1 + &> (2.9)
0 eTT
La capacité évolue donc a cause des 2 phénomeénes (géométrie et électrostriction):
€ =Co 1+ (1 4+ ¢y) (2.10)

Tr

L’effet de I’¢lectrostriction dominera pour de bons matériaux électrostrictifs et on peut définir
un coefficient de jauge K tel que :

C=Cy(l+Ksgy) (2.11)
Avec :
2E ..M
K=" (2.12)
erreO

La couche électrostrictive est ainsi caractérisée par une capacite initiale Cy qui va changer au
cours de la vibration de la micropoutre. Les transducteurs de type électrostatique nécessitent
des circuits d'interface d'adaptation pour commander la charge et la décharge de la capacité du
transducteur et gérer I'énergie convertie de maniere optimale [10], [11].

Cherchons maintenant la variation d’énergie électrostatique au niveau du condensateur au
cours de la vibration mécanique de la structure, en partant de la formule de I'énergie

2
électrostatique stockée dans le condensateurW=Q /ZC' Prenons ce condensateur

initialement chargé sous une charge Qo grace a une tension Uy et admettons qu’il conserve sa
charge électrique Qo au cours du cycle de vibration mécanique. Si la valeur de capacité de ce
condensateur passe d’une valeur maximale Cna & une valeur minimale Cyin ce cycle de
vibration mécanique génere la variation d’énergie électrostatique suivante :

2/ 1 1
AW = @( -—]
2 Cmin Cmax

(2.13)

Q3

Zcmax
capacité vaut Cnax, I'équation 2.14 peut-étre alors réécrite sous la forme :

Définissons par W, = I’énergie initiale emmagasinée par le condensateur dont la

C U C
AW = W, (Cm“" - 1) == Crin ( max _ 1) (2.14)

min 2 Cmin

On peut montrer, pour un circuit de type pompe de charge, que la puissance maximale que
pourrait convertir le circuit est [12], [13] :

P, .= 1U2ACAC
max =y =0 C_Ofe (2.15)
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Ou Cy = Cpin est la capacité initiale, AC est la variation de capacité sous deformation, Uy est la
tension externe utilisée pour charger le condensateur variable a t = 0.

Cherchons la variation de capacité sous déformation. Si la déformation n’est pas constante sur
la surface supérieure de la micropoutre, la permittivité est non uniforme au niveau de la
capacité que 1’on peut assimiler a des capacités « en paralléle ». Si la variation de géométrie
est négligée par rapport a la variation de la permittivité, la capacité totale sur toute la surface
et sa variation est :

dxd
¢C= H eoer(x,y)%y (2.16)
dxd A
C = ff eoerrAcy, (x,y) zoy = eo}elo ff & (x, y)dxdy (2.17)
Ac::eoerrKjg(x)b(x)dx (2.18)
Lh ¢ '
AC _ Jy #0b(dx (219)
Co fOLb(x)dx

Dans le cas d’une micropoutre rectangulaire, b(x) est constante et la variation de capacité
sous déformation devient :

_ Kegepb

L
AC = TJ; e(x)dx (2.20)

L
AC Kfo e(x)dx

Co L

(2.21)

Dans le cas d’une micropoutre trapézoidale, b(X) n’est pas constante alors que £(x) 1’est et
I’expression devient :

K A L
AC = ~S08rPtriangte j b(x)dx 2.22)
Lh 0
AC
C_ = thriangle (2.23)
0

En utilisant les équations 2.4, 2.5, 2.15, 2.20, 2.21, 2.22, 2.23, les puissances théoriques
maximales pouvant étre récupérées par les deux types de structure triangulaire et rectangulaire
sont :

65



_op 96 KPPV f,

P max rectangle — 4 EZthO

max triangle

(2.24)

La puissance génerée par la structure micropoutre triangulaire est théoriqguement deux fois
plus élevée que celle générée par la structure rectangulaire, ce qui justifie le choix d'une forme
triangulaire pour l'application de récupération d'énergie a base de MEMS électrostrictif.
Cependant, I’intégration de la masse sismique sur une micropoutre triangulaire n’étant pas
possible d'un point de vue technologique, une micropoutre de forme trapézoidale sera étudiée
par la suite (triangle dont la petite base est non négligeable). Ce type de structure étant
difficile & étudier analytiquement, les simulations par éléments finis effectuées pour une
micropoutre trapézoidale sont proposées paragraphe suivant.

2.1.3 Simulation par éléments finis

Les geométries étudiées sont schématisees Figure 2.2. La largeur de la petite base du
trapéze b; est de 100 um. Les simulations par élements finis sont effectuées en utilisant
COMSOL Multiphysics. Pour ces simulations, la micropoutre est constituée d'un polymeére
viscoélastique dont le module de Young est sous forme complexe (E = E’'+ iE"). Les
paramétres du matériau polymeére utilisé sont les suivants : masse volumique p = 1150 kg/m®,

coefficient de Poisson v = 0,4, et module de Young E = 3,9 + i 0,05 (GPa). Ces propriétés
sont celles communément trouvées pour la résine époxy SU-8 [14]. Pour augmenter la
déformation sur la surface de la micropoutre et réduire sa fréquence de résonance, une masse
sismique de masse volumique élevée p,, = 4500 kg/m® est placée & I'extrémité libre de la
micropoutre. Son module d’Young et son coefficient de Poisson sont respectivement vy, = 0,4
et En =10 GPa. La fréquence de résonance de la micropoutre est simulée a l'aide d'une
analyse harmonique. Le module "Mécanique des solides” est utilisé pour résoudre la
simulation mécanique. La micro-structure est fixe a I’'une de ses extrémités tandis que l'autre
extrémité est libre de se déplacer. L’excitation du support par une accélération verticale de 1 g
assure la vibration des micro-structures hors plan. Plusieurs microupoutres de dimensions
différentes ont été testées. Les dimensions finales des micropoutres choisies par rapport a
leurs frequences de résonance et leurs déformations optimales sont indiquées Figure 2.2.

Les fréquences de résonance simulées et les profils de déformation obtenus pour les structures
sélectionnés Figure 2.2 sont donnés Figure 2.3 et Figure 2.4. La diminution de la fréquence de
résonance grace a l'ajout de la masse sismique a I'extrémité de la micropoutre est clairement
visible. La fréquence de résonance la plus faible est obtenue pour la forme trapézoidale avec
la masse sismique. La Figure 2.4 montre par ailleurs que la déformation de la micropoutre
trapézoidale est uniforme sur toute sa surface. La déformation globale sur toute la surface sera
donc plus importante que celle de la micropoutre rectangulaire, comme souhaité pour
I'application. D’aprés ces résultats, la structure trapézoidale intégrant une masse sismique est
donc choisie car elle répond au cahier des charges pour une récupération d’énergie efficace
(faible fréquence de résonance, déformation élevée et constante).
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Figure 2.2 : Vue de dessus et vue en coupe des micropoutres simulées de forme rectangulaire
(gauche) et trapézoidale (droite)
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Figure 2.3 : Spectres de résonance (premier mode en flexion) simulés par COMSOL
Multiphysics pour des micropoutres de formes rectangulaire et trapézoidale (a) sans masse
sismique et (b) avec masse sismique. Les dimensions sont spécifiées Figure 2.2; I'accélération
du supportestde 1 g
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Figure 2.4 : Profils de déformation sur la surface supérieure de la microstructure
rectangulaire et trapézoidale simulées par COMSOL Multiphysics. Les dimensions sont
spécifiees figure 2.2; I'accélération de support est de 1 g

2.1.4 Récupérateur multimodes

Les fréquences de vibrations de sources environnementales sont généralement
comprises entre 50 Hz et 500 Hz. Nos micropoutres congues fonctionnent a une fréquence
unique et ont donc une bande passante pratique limitée sur laquelle I'énergie peut étre
récupérée. Les solutions proposées pour augmenter la plage de fréquence sont multiples :
élargissement de la bande passante du générateur a I'aide d'un ensemble de structures résonant
chacune a une fréquence différente, limitation de I'amplitude du générateur par une butée
physique, ou encore exploitation du systeme ressort non-linéaire (par exemple magnétique) de
structures bistables [15]. Eichhorn et al. ont réalisé une étude sur le décalage de la fréquence
de résonance en utilisant une précontrainte mécanique. Un récupérateur d'énergie accordable a
base de micropoutre a été concu et fabriqué. La micropoutre est constituée d'un polymeére
composite piézoélectrique jusqu'au milieu de la micropoutre. L'autre moitié jusqu'a I'extrémité
de la micropoutre est constituée uniqguement d'un matériau polymeére (Figure 2.5.a). Deux
ailes relient I'extrémité de la micropoutre et les bras. La force de réglage est appliquée par un
cadre en aluminium associé avec une vis et un ressort en acier. Le serrage d’une vis génére la
compression sur le ressort qui applique la force sur les bras. La force est transmise par les
ailes et finalement appliquée a I'extrémite libre de la micropoutre. Un décalage de résonance
de 380 Hz vers 292 Hz a été obtenu en appliquant un précontrainte de 22,75 N en dessous de
la limite de rupture, comme représenté Figure 2.5.b [16].
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Figure 2.5 : (a) Générateur avec bras (coté supérieur et inférieur) (b) courbes de résonance
avec diverses précontraintes [16]

L'application d’une force magnétique pour modifier la rigidité effective du récupérateur est
une autre option pour le réglage de résonance. Challa et al. ont proposé un tel récupérateur
accordable, comme le montre la Figure 2.6.a. Deux aimants sont fixés a I'extrémiteé libre de la
poutre en porte a faux, tandis que deux autres aimants sont positionnés sur la partie supérieure
et inférieure de I'enceinte du dispositif. Tous les aimants sont alignés verticalement, de sorte
que les forces magnétiques attractives et répulsives puissent étre générées de chaque coté de
la poutre. En réglant la distance entre les aimants par un mécanisme vis-ressort, la force
magnétique peut étre modifiée ce qui induit une rigidité supplémentaire a la poutre et sa
fréquence de résonance est ainsi ajustable. La puissance de sortie du prototype avec un

volume de 50 cm? est de 240-280 pW pour une accélération de 0,08 g sur toute la plage de
fréquences de 22-32 Hz (Figure 2.6.b) [17].
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Figure 2.6 : (a) Schéma du dispositif de récupération d'énergie accordable résonante (b)
puissance experimentale en fonction de la fréquence de résonance accordée[17]

Une large gamme de fréquence peut aussi étre simplement couverte par une disposition
parallele de structures sous forme de réseau de micropoutres de différentes géométries [18],
[19]. Shahruz et al ont congu un récupérateur d'énergie qui comprend des micropoutres
piézoélectriques avec différentes longueurs et différentes masses sismiques attachées a une
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base commune. Il est capable de résonner a des fréquences différentes sans nécessiter
d'ajustement. Chaque micropoutre a une fréquence de résonance unique, et leur association en
un seul systeme crée un filtre passe-bande mécanique (Figure 2.7.a) En choisissant
correctement la longueur et la masse sismique de chaque micropoutre, I'ensemble du
dispositif peut fournir une réponse en tension sur une plage de fréquence large (Figure 2.7.b)
[20], [21]. Par exemple, Bai et al. ont congu un récupérateur d'énergie piézoeélectrique
fonctionnant a basse fréquence et avec une large bande de fréquences en utilisant un réseau de
10 micropoutres a base de PZT [22]. La puissance de sortie mesurée varie de 19,4 a 51,3 nW
dans une bande de fréquence de fonctionnement comprise entre 30 et 47 Hz et avec une
accélération de 1 g.
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Figure 2.7 : (a) Réseau de micropoutres avec différentes géométries (b) spectre de résonance
du réseau de micropoutres[20]

Sur le méme principe, le but de cette section est d'explorer la possibilité de concevoir un
récupérateur d’énergie multimodes composé d'une matrice de systémes micropoutre-masse.
Nous avons ciblé une gamme de vibrations comprise entre 200 Hz et 600 Hz, et ajusté les
géométries de la masse sismique et de la micropoutre pour couvrir cette gamme de
fréquences. La premiere équation a prendre en compte est la fréquence de résonance d’une
micropoutre avec masse sismique :

f=m (2.25)
To2r\Imy + M '
Ou k est la raideur de la micropoutre, mg sa masse efficace pour le premier mode de
résonance (flexion) et Mk la masse effective de la masse sismique (masse ponctuelle a
I'extrémité libre de la micropoutre équivalent a I'effet de la masse sismique). Afin de tenir
compte de la complexité de la structure, un modele spécifique a été développé en
collaboration avec Pr. Heinrich de Marquette University (Milwaukee, USA). La masse
effective ponctuelle Mg adaptée de [23] est supérieure a la masse sismique initiale M due a
des excentricités horizontales et verticales et a I'inertie de rotation :

Megr = M (1 + Boex + B (&7 + &% + 672)) (2.26)

Avec
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g =X g==2 §g=|— (2.27)

Et (ﬂo,ﬂl) sont des paramétres qui dépendent de la forme de la micropoutre de forme

trapézoidale ou rectangulaire. Pour le cas d’un rectangle Sy = 3, 1 = 9/4. Dans le cas d'une
masse sismique parallélépipédique (Figure 2.1) :

L h M
ey = Tm ey = Tm ] = I (L3, + h%) (2.28)

Avec L,, la longueur de la masse sismique et h,, son épaisseur. Alors :
L Lo\%  (h\° 1 (/L \°  (hm\°
M,rr=M| 1 — — — — (= _m
eff thog th <2L> +(2L> 12 (L) +<L)

_ L, 4 ((Lp\2  (hp\?
- 1+ﬁ°ﬁ+ﬁl§<<ﬁ> +(31)
L'expression de Mt pour tenir compte de I'excentricité verticale supplémentaire est donc :
3(L,) 3(L,) 3(h,Y
My =M|1+—-| = [+—| | +—| & )
o ( Z(Lj 4(Lj 4(LU (2:30)

En supposant enfin que la masse sismique est beaucoup plus lourde que celle de la
micropoutre, megs peut étre négligée :

(2.29)

1 [
"2n\ My

(2.31)

3
Dans le cas d’une micropoutre rectangulaire, la rigidité vaut k = 3E1 / L*, avec 1 = bi; le

moment d’inertie de la microupoutre, L sa longueur, by sa largeur et h son épaisseur.

A partir de ces équations, on remarque clairement I'effet de la géométrie de la micropoutre et
de la masse sismique sur la fréquence de résonance. Un balayage en fréquences est donc
possible, en choisissant les dimensions appropriées de la micropoutre et de la masse sismique.
On peut supposer que pour une géométrie donnée et donc une fréquence de résonance, la
récupération d'énergie maximale est généerée sur une bande passante de largeur f,/Q. Avec un
facteur de qualité Q = 40 [24] et une fréequence de résonance de 500 Hz, chaque pic de
fréquence de résonance doit étre ainsi séparé de 10 Hz pour la conception du récupérateur
multimode pour avoir un recouvrement de pics suffisants. A partir des équations ci-dessus, un
code Matlab a été développé pour optimiser les dimensions du réseau de micropoutres et de
maniere a éviter de refaire tous les calculs structure par structure pour une nouvelle valeur de
parametre. C’est ainsi que pour balayer une certaine gamme de fréquences tous les 10 Hz
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environ, les fréquences de toutes les structures ont été calculées afin de ne garder que la plus
proche de la fréquence cible.

L’idéal est de modifier la géométrie selon deux approches :

- pour une premiere approche permettant de couvrir une gamme large, le rapport de
longueur de la micropoutre sur la longueur de la masse sismique (L/Ly) varie pour
modifier la fréquence de résonance sur une grande gamme de 100-150 Hz (pics 1, 2 et
3 sur la Figure 2.8); le rapport largeur de la petite base de la micropoutre sur la largeur
de la masse sismique (bo/by) est fixé a 0,80.

- pour une deuxiéme approche permettant de couvrir une faible gamme, le rapport
(bo/br) est modifié pour un rapport L/L, fixe et égal a 0,86. Ceci permet de régler avec
précision la fréquence de résonance sur une petite gamme de fréquence de 10 Hz (pics
2'et 2' 'pres du pic 2 sur la Figure 2.8).

Ces calculs montrent que par simple réglage de la géométrie des micropoutres
constituant le récupérateur multimodes, il est possible de couvrir la gamme de
fréquences des vibrations.
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Figure 2.8 : Spectres de résonance calculés pour le récupérateur multimodes composé de 5
systemes {micropoutre - masse}; h = 10 um et h,,, =50 pm

2.2 Fabrication

2.2.1 Procédés

Les micropoutres organiques sont fabriquées en associant la photolithographie (pour la
partie poutre suspendue) a la technique de sérigraphie (pour la partie masse sismique et le
support). Le procédé de la couche sacrificielle permet de libérer les micropoutres. Ces deux
méthodes sont des procédés alternatifs a la fabrication silicium classique généralement
utilisee dans la fabrication des MEMS. La principale difficulté liée a la combinaison de ces
procédés concernera la jonction des trois parties de la micropoutre (partie faible rigidité,
partie lourde et support).

72



2.2.1.1 Couche sacrificielle

La technique de la couche sacrificielle permet de rendre mobile certaines couches
structurales. La couche sacrificielle peut étre de différente nature (Ti, SiO,, Cu, Cr, films
polyméres, etc.) et peut étre dissoute ou attaquée chimiquement (solvants, acides, etc..),
physiquement (gravure seéche) ou thermiquement. L’élimination de cette couche ne doit pas
altérer les couches structurales. Pour cette raison, le matériau utilise pour le film sacrificiel est
choisi en fonction de la compatibilité de la solution de gravure qui lui est associée avec les
autres €léments de la structure qu’on veut libérer. Pour la réalisation de micropoutres, la
micropoutre pourra rester solidaire du substrat et détachée partiellement, ou elle pourra étre
réalisée a « I’envers » et libérée totalement du substrat (Figure 2.9). Pour ce dernier cas, la
micropoutre pourra étre ensuite reportée sur un autre substrat, par collage manuel ou par
report flip-chip [25]. Dans notre cas, nous utiliserons la deuxieme méthode pour libérer notre
microstructure.

Couche structurale

Couche sacrificielle

Retrait de la
couche sacrificielle

Substrat

Libération et
retournementde la
poutre

(b) Substrat )

Figure 2.9 : Deux principes de [ utilisation de la couche sacrificielle, (a) Micropoutre
partiellement libérée, et (b) totalement libérée (b)

2.2.1.2 Sérigraphie

La sérigraphie est une technique d’impression attractive pour son faible investissement
sur I'équipement et le large choix des matériaux, y compris les pates a imprimer et les
substrats. Des couches inorganiques, composites ou organiques peuvent étre imprimeées pour
des applications microélectronique standards, mais aussi pour d'autres applications telles que
I’électronique flexible, avec les cellules solaires par exemple [26] ou les MEMS [27].

Le principe de la sérigraphie consiste a faire passer de 1’encre (pate formée d’un mélange de
poudre et de liant organique) au travers des mailles d’un écran (Figure 2.10.a). L’écran est
constitué par un cadre sur lequel est tendue une toile en fils d’acier particllement recouverte
d’une résine photosensible pour définir les motifs a imprimer. Les étapes de fabrication d’un
écran sont données en annexe 1. La définition et 1’épaisseur du dépot imprimé dépend
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principalement de la finesse de la toile (donnée en meshs = nombre de fils par pouce) et de
I’épaisseur de la résine photosensible (Figure 2.10.b). Pour reproduire les motifs de 1’écran
sur le substrat, I’encre est enduite sur la toile puis étalée a 1’aide d’une racle. Une fois 1’encre
déposée, elle subira un traitement thermique dépendant de sa composition initiale. Le type
d’encre déposée dépend des applications (fonction conductrice, résistive ou isolante) et du
substrat. On distingue deux types d’encres : les encres dites « minérales » dont la cuisson
s’effectue généralement entre 500 et 1100°C et les encres dites « polymeéres » développées
pour des applications basse température, dont la consolidation par polymérisation s’effectue
en dessous de 200°C. Ces traitements thermiques permettent d’assurer 1’accrochage de la
couche sur le substrat et sa cohésion. Les encres polyméres qui permettent de réaliser des
dépots sur substrats plastiques ou papier de par leur traitement thermique a basse température
prennent de plus en plus d’importance. Nous utiliserons ce type d’encre pour la préparation de
nos micropoutres, plus précisément pour la réalisation de la masse sismique et du support de
la micropoutre. Les encres minérales de type vitro-céramique seront quant a elles utilisees
pour la réalisation de mires d’alignement sur le substrat Silicium. Ces mires cuites a haute
température (850°C) seront en effet trés résistantes aux agressions chimiques survenant lors
des étapes ultérieures du procédé.

Avec ce procédé d’impression, la définition est de 50 lignes/cm avec des épaisseurs variant
entre 1 et 100 um (classiqguement 20-30 um). La technologie de sérigraphie présente une
résolution limitée a 100 pum. A noter que des pochoirs («stencil»), feuilles métalliques
gravées, peuvent remplacer les écrans notamment pour 1I’impression de créme a braser pour le
report de composants montés en surface (CMS) ou pour la réalisation de bossages
(« bumps ») pour les puces billées (« flip-chip »).

(@) (b)
Ecran inox
avec émulsion

Encre Raclette

- Début de | impression
Emulsion

Ecran inox
X |

Fin de | 'impression

Dépot

Figure 2.10 : (a) Principe de la sérigraphie (b) écran de sérigraphie, toile partiellement
recouverte de [’émulsion photosensible et motif d’encre imprimée associé
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2.2.1.3 Photolithographie

Les principales étapes de photolithographie conduisant a la structuration d’un film
mince de résine photosensible sont illustrées sur la Figure 2.11. Ces résines sensibles aux UV
peuvent étre de polarité positive ou négative. Quelque soit leur polarité, il est nécessaire
qu’elles soient déposées uniformément sur le substrat de silicium, le plus souvent a 1’aide
d’une tournette (« spin-coating »). Le dépot peut se faire également par « spray-coating » ou
par «doctor blade » (Figure 2.11.a). Une fois déposée, la résine subit une étape de recuit
effectuée afin d’évacuer les solvants contenus dans la solution. La mise en forme du matériau
se fait ensuite par exposition aux UV de longueur d’onde classiquement de 365 nm, au travers
d’un photomasque dont les parties opaques protégent cette méme résine du rayonnement
lumineux (Figure 2.11.b). Cette insolation n’a pas le méme effet pour les résines de polarité
positive que pour celles de polarité négative. Dans le premier cas, I’insolation provoque la
dégradation des parties exposées. A 1’inverse, dans le cas de résine négative prépolymérisée,
I’insolation aboutit & la polymérisation compléte des parties exposées. Les parties indésirables
de chacune de ces deux résines sont ensuite retirées du substrat par gravure dans un solvant
spécifique (Figure 2.11.c). La résine négative telle que le SU-8 (résine époxyde) est par
exemple utilisée pour la fabrication de canaux microfluidiques pour ses rapports de forme
importants [28]. Les résines positives telles que des gammes AZ ou Shipley [29] servent
souvent de masques pour la mise en forme de microleviers en silicium dont les différentes
étapes sont décrites dans la partie qui suit. Grace a cette technique, il est aisé de contréler la
taille et I'épaisseur de la microstructure, la résolution est de I'ordre de 1 pm.

Résine négative Résine positive
> Résine
(a) Substrat photosensible &\\\\\\\\\\\\\\\

uv uv

Jl-ﬂ ﬂil ﬂi/l:hoto—masque ﬂ,- J

&=

11

(b)

(c) Hhnmme

Figure 2.11 : Structuration de résines photosensibles négative ou positive par
photolithographie. a) Dépot de la résine a la tournette. b) insolation de la résine au travers
d’un photomasque. c) gravure humide de la résine
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2.2.2 Matériaux

Les matériaux polymeéres ont été utilisés dans les MEMS a plusieurs titres, y compris
des substrats, films minces structuraux, films minces actifs, films promouvant I'adhérence et
I'emballage, et la fonctionnalisation chimique des surfaces [30]. Parmi ces matériaux
polymeres, les plus utilisés sont le parylene, le polyimide, les résines acryliques
polyméthacrylate de méthyle (PMMA), les époxydes photosensibles (SU-8) et 1’élastomere
PDMS. D’autres matériaux peuvent aussi €tre sélectionnés pour des applications spécifiques
tels que les polymeéres a cristaux liquides (LCP) [31], les élastomeres a cristaux liquide (LCE)
[32], les polyméres biodégradables [33], les hydrogels fonctionnels [34], la paraffine [35] et
enfin les polymeéres conducteurs ou piézoélectriques [36]. Le tableau 1 présente les matériaux
polymeres utilisés en MEMS organiques avec les méthodes de dépét et les applications
associees [37].

Tableau 2.1 : Matériaux polymeéres utilisés pour les MEMS organiques avec leurs méthodes
de dépbt et quelques exemples d applications

Matériaux Meéthode de dépot Applications
Parviéne Dépo6t chimique en phase Micropompes ; capteurs de pression et de
ry vapeur contrainte ; microfluidique
Polyimide Tournette Substrats de capteurs ; microfluidique
Acryliques Moulage Canaux microfluidiques;
Polydiméthylsiloxane i o
Moulage, tournette Canaux microfluidiques, pompes et vannes
PDMS
Polymelzre a cristaux Attaque chimique Capteurs de débit
liquides
. Po/lymere Moulage Dispositifs d'administration de médicaments
biodégradable

Photolithographie

Epoxyde SU-8 Micro usinage, microfluidique ...

Tournette
Polyuréthane PU Moulage Couche structurale
Elastomeres Moulage, sérigraphie, .
i g grap Capteurs et actionneurs
nanocomposites tournette

Pour notre application, le choix des matériaux a été guidé par leurs propriéteés mecaniques
telles que le module d’Young, la masse volumique et d’autres propriétés comme 1’adhérence
sur le substrat et la compatibilité avec la couche sacrificielle utilisée. Il est nécessaire d’autre
part de tenir compte de la compatibilité des méthodes de fabrication et I'aptitude a déposer et
structurer le motif choisi. Le Tableau 2.2 présente les matériaux sélectionnés, leurs propriétés
mécaniques et les procédés de dépbt et de micro-structuration associés.
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Tableau 2.2 : Les méthodes de fabrication et les matériaux choisis pour la fabrication de la
micropoutre

Technologie Matériaux
Couche sacrificielle Tournette Omnicoat ®
Micropoutre Photolithographie Résine époxyde photosensible
(SU-8)

E’=3,9GPa: p = 1150 kg/m®

Support et masse Sérigraphie Composite époxyde / Ag
sismique (ESL1901-SD)

En = 10 GPa; p, = 4500 kg/m®

La photorésine SU-8 est une formulation photosensible composée principalement de résine
époxyde. Elle présente des propriétés chimiques, mécaniques et physiques intéressantes : une
bonne résistance chimique et mécanique, une excellente adhésion sur la plupart des substrats
et une bonne isolation électrique et thermique. Elle présente de plus un faible module de
Young et une masse volumique faible, ce qui est adapté pour fournir une bonne déformation.
La résine SU-8 est ainsi utilisée pour la partie poutre de faible rigidité.

La masse sismique est obtenue par impression d’une encre a base d'époxy chargée de
nanoparticules d’argent Ag (Figure 2.12). Sa masse volumique élevée permet d’avoir une
masse sismique lourde pour un petit volume. Par comparaison a la résine SU-8, une masse
sismique fabriquée avec 1’encre époxy chargée a ’Ag est 4 fois plus lourde qu’une masse
sismique en SU-8 de méme volume. Cette encre de sérigraphie ESL1901-SD est fournie par
la société ElectroScience Laboratory, sa fiche technique est donnée annexe 2. Nous avons
évalué sa masse volumique en sérigraphiant puis séchant 3 rectangles d’encre ESL1901-SD
de longueur = 2,4 cm et de largeur = 2,2 cm sur un substrat céramique d’alumine (Figure
2.12.a). Une fois 1’épaisseur mesurée e avec un profilométre a stylet (e ~30-40 pum), et la
masse d’encre déposée pesée a I’aide d’une microbalance (m; = 0,0971 g, m, = 0,1005 g, m3 =
0,1027 g), la masse volumique de chaque échantillon a été calculée par la formule p = m/V
ou m représente la masse du rectangle et V son volume. Une masse volumique moyenne de
4533 + 223 kg/m?3 a été obtenue pour 3 rectangles identiques. Nous avons pu en déduire les
pourcentages volumiques de particules d’argent et d’époxy qui sont environ 39,2% et 60,8%
respectivement. Cette encre est également utilisée pour le support pour simplifier le procédé
de fabrication.
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Figure 2.12 : (a) Photo d’un carré d’encre ESL1901-SD sérigraphié (b) image MEB de
[’encre ESL1901-SD permettant de visualiser les nanoparticules d’argent dispersées dans la
résine époxyde

2.2.3 Procédé de fabrication

2.2.3.1 Masques

Les motifs des différents éléments de la micropoutre et les mires d’alignement
dessinés par le logiciel « CLEWIN » sont représentés Figure 2.13. Soixante-dix-huit
micropoutres sont réalisées sur un substrat de silicium. Chaque colonne du masque (Figure
2.13) représente une série de poutres identiques. Dans un méme lot, 3 structures
rectangulaires de largeurs différentes (bp = 200um, 400 um et 500 um) et 3 structures de
forme trapézoidale présentant des dimensions de bases différentes : T1 (bo = 400um, b; = 200
pum), T2 (bg = 450um, b; =150 pm) et T3 (bp = 500um, by = 100 um) sont fabriquées. Le
masque avec les motifs de micropoutres transparents est utilisé pour insoler la SU-8 qui est
une résine négative (Figure 2.13.a). Par contre les masques présentant des motifs noirs sont
utilisés pour insoler des résines positives (Figure 2.13.b-c). Au bord de chaque motif de
micropoutre du masque de photolithographie, apparaissent deux rectangles qui serviront de
couches d’accroche des autres couches imprimées par la suite par sérigraphie. Quatre mires
d’alignement de diameétre 20 pm sont enfin prévues sur chaque masque permettant
I’alignement des différents niveaux. Tous ces motifs sont ensuite imprimés sur des calques
pour servir & la fabrication des écrans de sérigraphie et a la photolithographie.
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Masque photolithographie (Résine négative) Masque écran 1 (Résine négative) Masque écran 2(Résine négative)

©

500 um 1 mm

Poutre (# forme)

Support 1 + Masse sismique Mire Support 2

(d)

Superposition des différentes couches

Figure 2.13 : (a-c) Motifs des différents éléments de la micropoutre (d) chevauchement des
motifs en 3 étapes

2.2.3.2 Etapes de fabrication

Les étapes de fabrication sont illustrées dans le Tableau 2.3. Un substrat de silicium de
diametre 4 pouces servant de support de fabrication est dans un premier temps nettoyé par
UV-ozone pendant 8 min (Tableau 2.3.1.a). Les dimensions souhaitées étant relativement
petites, la précision d’alignement lors de 1'ajout de chaque couche est primordiale. Pour cela,
on utilise un systeme de mires. L objectif est de pouvoir aligner a chaque étape un motif de
référence de maniere a ce que tous les autres motifs puissent se superposer idéalement. Quatre
mires circulaires sont déposées de maniére symétrique par sérigraphie en utilisant une encre
minérale diélectrique de couleur verte (vitro-céramique, voir annexe 3). Une fois sérigraphiée,
cette encre est séchée 20 min a 120 °C puis cuite 10 minutes a 850 °C. Elle adhére alors
parfaitement au substrat Si grace a sa partie vitreuse et résiste a tout nettoyage ultérieur a
I’aide de solvants (Tableau 2.3.1.b). Le substrat Si est ensuite recouvert d'une couche
sacrificielle permettant la libération de la structure a la fin du procédé : 1’Omnicoat®
(MicroChem, USA) de 160 nm d'épaisseur, qui est déposé par tournette sur le substrat. Deux
dépdts successifs sont nécessaires pour atteindre I'épaisseur finale avec une étape de séchage
de 1 min a 200 °C aprés chaque revétement (Tableau 2.3.1.c).

Une couche de SU-8 (SU-8 3005 de MicroChem, USA), de 10 pm d’épaisseur est ensuite
déposée a la tournette (vitesse = 1000 tr/min, tps = 60 s) au-dessus de la couche sacrificielle
afin de structurer la partie micropoutre. Cette couche est d'abord cuite pendant 3 minutes a 95
°C (Tableau 2.3.1.d). L'étape suivante consiste a aligner les mires du wafer avec celles du
masque des micropoutres. Les mires vitro-céramiques vertes étant réfléchissantes, il est
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possible de superposer les motifs en les faisant coincider avec ceux du masque (Tableau
2.3.1.e). Une fois l'alignement réalisé, la couche SU-8 est exposée aux UV avec une dose de
150 mJ.cm? en utilisant un aligneur de masque manuel (MJB4, Suss Microtec Corp.,
Allemagne) (Figure 2.14.a). La couche de SU-8 subit alors une cuisson de 1 min a 65°C
(« post exposure bake ») puis 3 min a 95 ° C (Tableau 2.3.1.f). La couche est enfin développée
avec le propylene glycol mono-éther-acétate (PGMEA, Microchem, USA) (Tableau 2.3.1.9).
Une fois la partie micropoutre structurée, la masse sismique et le support sont sérigraphiés. La
sérigraphieuse DEK semi-automatique (Horizon 03iX) est capable d’aligner automatiquement
les mires de I’écran avec celles du wafer par un systéme de reconnaissance avec une précision
de 1 um (Figure 2.14.b). La pate a base d’Ag-époxy (ESL1901-SD) est déposée a travers un
écran de 325 meshs revétu d'une émulsion photosensible de 50 um d’épaisseur (Tableau
2.3.11.a). Cela devrait conduire a une masse sismique d'environ 40 um d'épaisseur, une fois la
pate a I’Ag polymérisée pendant 15 min a 120° C. Une réduction d’environ 20% en épaisseur
de la couche est alors observée suite a 1’évaporation des solvants. Une seconde étape
d'impression est réalisée pour consolider le support, pour atteindre une épaisseur finale
denviron 100 pm. (Tableau 2.3.1l.b). Les micropoutres de forme rectangulaire ou
trapézoidale avec masse sismique sont finalement libérées par dissolution pendant 7 min de
I’Omnicoat® dans le développeur Microposit® MF 319 Developer (DOW Electronic
Materials) (Tableau 2.3.111.a).

Avant les tests, les microstructures sont collées sur un substrat Si en utilisant une péate de
polymeére diélectrique vendue par ElectroScience Laboratoire (ESL242-SB) (Tableau
2.3.111.b). La Figure 2.15 montre des images MEB des microstructures rectangulaires et
trapézoidales fabriquées avec succes tandis que la Figure 2.15.b montre le profil d'épaisseur le
long de I’axe longitudinal de la structure (ligne A'A).

Il est clair d’aprés la Figure 2.15 que la partie micropoutre SU-8 de la structure est bien
définie avec des bords droits et des dimensions exactes. La technique de photolithographie est
bien adaptée a ces dimensions et méme pourra descendre en résolution (1 um). Par contre, des
problemes de définition de la masse sismique et du support ont été rencontrés. Des formes
arrondies apparaissent pour la masse sismique et le support imprimé par sérigraphie. Ce
défaut de fabrication est en partie lié a la limite en résolution pour la technique de sérigraphie
et a la rhéologie de la pate ESL1901-SD utilisée. De plus, un probléme d’étalement et de
mouillabilité de I’encre composite sur la SU-8 rend difficile la fabrication d’une masse
sismique de méme dimension que le typon. L’épaisseur finale du support et de la masse
sismique a finalement diminué de 40% apres le séchage de I’encre. Et contrairement a la
partie SU-8 lisse, la masse sismique et le support présentent une rugosité de surface attribuee
a un mauvais lissage de la pate aprés serigraphie. Tous ces parametres ajoutés rendent
difficile le calcul précis de la masse réelle de la masse sismique.
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Tableau 2.3: Etapes de fabrication des micropoutres; (1) couche sacrificielle par tournette,
dépdt des mires et la structuration de SU-8 : tournette + insolation UV + développement (11)
support et masse sismique par sérigraphie + durcissement et support par sérigraphie +
durcissement (2éme couche) (I11) dissolution de la couche sacrificielle

Structuration de la poutre par photolithographie

a) b) B E—

e

Substrat silicium vierge (Diamétre =100 | - Dépét des mires d’alignement par

mm, épaisseur 0,5mm) sérigraphie (encre diélectrique
ESL4702, cuisson & 850° C
pendant 10 min)

c)

- Dépots successifs de couche Omnicoat® a la
tournette (vitesse= 1000tr/min, tps=80s)

- dépdt 1, recuit 1 min a 200° C (e ~ 80 nm),

- dépdt 2, recuit 1 min a 200° C (e ~ 80 nm),

d) e)
- Dép6t SU-8-3005 d’épaisseur 10um a la _

tournette (vitesse= 1000 tr/min, tps = 60s)
- Recuit 95 °C pendant 3 min pour évacuer | - Alignement optique des mires

les solvants. sérigraphiées avec celles du masque de
photolithographie.

DN VY

- -

i

— =
- Polymérisation par Insolation UV par aligneur
de masque (2 = 365nm, 14s)

- Post-recuit 1 mina 65 ° C puis 3 mina 95°C.

9) _ pendant 3 min sous agitation

- Développement de la partie non insolée-dans le PGMEA P

C

Structuration du support et de la masse sismique

a) .\;/. b)

—~——

N
= .

== .
L ] ] m =
:

typon 1
- Sérigraphie couche 1 (support + masse) avec [’encre ESL1901-SD typon 2
d’épaisseur ~ 50um, écran 325 meshs + émulsion 50 um - Sérigraphie couche 2 (support) avec [’encre ESL1901-SD
- Séchage 15 min, 120 °C d’épaisseur ~ 100 pm, écran 200 meshs + émulsion 100 pm

- Séchage 15 min, 120 °C

Libération des poutres et report sur substrat

a) \ b)

Colle Polymere
diélectrique

/ (ESL242-SB)

IJ

- Dissolution de I’Omnicoat® dans le solvant microdeposit MF319® | Report sur un substrat silicium par collage avec I’encre
(développeur Omnicoat®) pendant 7 min. polymeére diélectrique (ESL242-SB, sa fiche technique est

donnée annexe 3), séchage a 150°C pendant 15 min,
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Figure 2.14 : (a) Insoleuse MJB4 avec aligneur composée d 'une lampe UV 325 nm et d’'un
microscope (b) sérigraphieuse semi-automatique DEK (Horizon 03iX)
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Figure 2.15 : (a) Images MEB de micropoutres fabriquées : rectangulaire (a gauche) et

trapézoidale (a droite) ; (b) profil d’épaisseur des différents parties de la micro-structure
selon [’axe longitudinal (ligne AA ")
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2.3 Caractérisation mecanique

Cette section est consacrée a la caractérisation mécanique des micropoutres
rectangulaire et trapézoidale fabriquées. Une comparaison avec les simulations réalisées par
COMSOL Multiphysics est également menee.

2.3.1 Conditions expérimentales

Le comportement dynamique des micro-structures fabriquees est caractérisé grace a
un vibrometre laser MSA 500 de la société Polytec (Figure 2.17.a) qui va permettre
d’observer les vibrations en temps réel d’une structure de taille micrométrique sur une large
gamme de fréguences avec une haute résolution fréquentielle (< 1 Hz) et ce, avec une haute
sensibilité de déplacement pouvant aller jusqu’au picomeétre hors plan. Avec cet outil, la
détection du mouvement de la structure se fait sans contact par mesure optique externe. Le
vibrometre est constitu¢é d'une source de lumicere monochromatique (laser) et d’un
interférometre permettant de mesurer par effet Doppler la vibration du signal réfléchi. De
cette interférométrie entre le signal émis et celui réfléchi, I’amplitude et la phase de la
vibration pourront en étre déduites (Figure 2.16).

o
Interférometre 4\

LaserHe-Ne .
Faisceau@elmesure

e

Structure

oy
Lo

Faisceaudel@éférence

‘

Photodétecteur

Figure 2.16 : Schéma de principe du vibrometre laser a effet Doppler
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Figure 2.17 : (a) Photo du vibrometre laser MSA 500 (gauche) avec traitement informatique
des données (droite) (b, c) photo et schéma de [’actionneur piézoélectrique utilisé pour
actionner la micropoutre

Les micropoutres sont placées sur un actionneur piézoélectrique commercial (disque PZT de
3 cm de diameétre) qui permet de les mettre en vibration (Figure 2.17.b). Le déplacement
mécanique de la micropoutre est alors mesuré par le vibrométre qui permet d’observer et
déterminer les différents modes de résonance hors plan de la micropoutre. Le premier mode
de résonance, qui est le premier mode de flexion hors plan, sera plus particulierement suivi.
Les acquisitions permettent un releve en trois dimensions du mouvement de la structure & une
fréquence donnée. Nous mesurerons ainsi le profil de déplacement vertical suivant I'axe x. Ce
profil w (x) mesuré entre A et A’ sera sélectionné pour un déplacement maximal de la masse
sismique correspondant a la résonance du dispositif (Figure 2.18). Ce profil de déplacement
est ensuite utilisé pour le calcul de la déformation sur toute la longueur de la surface
superieure de la micropoutre.

Doman FET 2z Band 1 S48.75Hz
Sgnal ¢ | , Angle 70°
e Corx f;:‘,i Déplacement selon x = =

Inst. Valos T £ Scan Point Number 166

— ¥ g Caess oo

20 2 - | Inst, Value

— x = w (x)

Root Companent a ’ Scan: Optimal

A 0 By e S

Profil x = Foas: NoFocus

= inkerp.: vald
Direction z

20Pont

18.295
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z 0.000 m

o: 137.646 pm

Figure 2.18 : Image d’'une acquisition 3D d’'une micropoutre de forme trapézoidale mesurée
avec le vibrometre laser MSA500
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2.3.2 Mesure de la frequence de résonance

Les pics de résonance ont été extraits pour les premiers modes en flexion hors-plan
des microstructures fabriquées (Figure 2.19). En accord avec les simulations, les mesures
expérimentales montrent clairement les bénéfices apportés par la masse sismique et par la
géométrie trapézoidale sur la fréquence de résonance qui se rapproche des fréquences de
vibrations environnementales. Concretement, la fréquence de résonance diminue d'un
facteur 3 gréce a I'ajout de la masse sismique dans le cas d'une micropoutre rectangulaire de
dimensions L = 1200 pm, by = 300 pum, h = 10 um (Figure 2.19.a). Pour une micropoutre
rectangulaire plus courte mais plus large (L = 700 um, by = 500 um, h = 10 um), la fréquence
de résonance diminue d'un facteur 10. Finalement, pour la forme trapézoidale comportant une
masse sismique dont les dimensions (L = 700 pm, by = 500 um, b; = 100 um h = 10 pum) sont
indiquées sur la Figure 2.2, la fréquence de résonance atteint une valeur d'environ 350 Hz
(Figure 2.19.b). Afin d'obtenir des résultats de simulation plus précis, nous avons pris en
compte les défauts de fabrication : les dimensions des micropoutres restent les mémes que
celles représentées Figure 2.2, tandis que les dimensions réelles de la masse sismique ont été
utilisées (Ly = 400 pum, by, = 850 pum et h, 30 pm). Une bonne corrélation avec les
simulations COMSOL Multiphysics sur les valeurs de fréquence de résonance est observée.
L’accélération appliquée par l'actionneur piézoélectrique pour les tests expérimentaux au
support de la structure est 0,007 g, idem pour la simulation.

Une étude de reproductibilité a été réalisée sur huit microstructures du méme lot de
fabrication (Figure 2.20). Une bonne reproductibilité sur la fréquence de résonance est
obtenue pour la méme forme de micro-structures, avec un écart type ne dépassant pas 16 Hz
pour les micropoutres rectangulaires et 9 Hz pour celles de forme trapézoidale, pour des
valeurs moyennes de fréquence de résonance de 460 Hz et 350 Hz respectivement. Ces essais
montrent que le procédé de fabrication mis au point permet la fabrication précise et
reproductible de MEMS organiques vibrants pour des applications de récupération d'énergie
mécanique.

0.8
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Figure 2.19 : Influence sur les fréquences de résonance mesurées (premier modede résonance
en flexion hors plan) (a) de la masse sismique pour une micropoutre rectangulaire ;
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micropoutres 1 et 2 : L = 1200 pum, by = 300 um, h = 10 pum/ masse sismique 1 : L, =400
pm, by, = 850 pum et h,=30 pum. et (b) de la forme des micropoutres avec masse sismique ;
micropoutres 3 et 4 : L =700 um, bg = 500 pm, h = 10 pum/ masse sismique 3 et4 : L, =400
pm, by, = 850 pm et hy,=30 pum .
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Figure 2.20 : Mesure de la fréquence de résonance (mode de résonance flexion hors plan)
pour huit micropoutres identiques de forme rectangulaire et trapézoidale (dimensions
indiquées Figure 2.2)

2.3.3 Caracterisation de la déformation et de la puissance récupérable

Le profil expérimental du déplacement selon x (w (x)) obtenu pour un déplacement
maximal de la masse sismique pour les micropoutres rectangulaires et trapézoidales
(correspondant a la résonance de la micropoutre) est reporté Figure 2.21. Un polynéme de
degré 3 correspond au mieux aux courbes expérimentales :

w(x)=Ax®+Bx*+Cx+D (2.32)

Ou A4, B, C et D sont des constantes.

A partir du profil de déplacement (courbure), le profil de déformation & la surface de la
micropoutre ¢(x) peut se déduire pour des petites déflections :

hd h
S(X):EdTVZZE(6AX+ZB) (2.33)

Ou h est I'épaisseur de la micropoutre.

Le profil de déformation obtenu expérimentalement pour les deux micro-structures
caractérisees Figure 2.21 est représenté Figure 2.22. Les simulations par éléments finis
(COMSOL Multiphysics) effectuées avec les mémes conditions de vibrations sont egalement
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reportées. La déformation de la micropoutre rectangulaire diminue d'une valeur maximale a
I’encastrement (X = 0 um) a une valeur proche de 0 en bout de la poutre (x = 700 um). En
revanche, elle reste plutdt constante en fonction de x pour la microstructure trapézoidale,
comme obtenu en simulation. La valeur de la déformation de 7x10™ % est significative par
rapport a la faible accélération appliquée (0,007 g) et la géométrie millimétrique de la
micropoutre. Les mesures expérimentales sont similaires aux déformations simulées, ce qui
confirme la réussite de la méthode expérimentale développée pour obtenir les profils de
déformation a la surface de la micropoutre. Ce résultat montre que toute la surface de la
micropoutre de forme trapézoidale peut étre utilisée pour la conversion mécano-électrique en
intégrant la couche active, piézoélectrique ou électrostrictive, sur cette surface. Le rendement
de la conversion par la micropoutre rectangulaire est quant a lui faible si I'on se rapproche du
bout de la micropoutre.

En utilisant les résultats de déformation (Figure 2.22) et I'équation 24, la puissance maximale
théorique qui peut étre récupéree par des matériaux électrostrictifs sera deux fois plus élevée
pour les micropoutres de forme trapézoidale par rapport a celle de forme rectangulaire. Cette
géométrie permet en outre une diminution remarquable de la fréquence de résonance, ce qui
rend cette conception clairement adaptée a la fabrication d’un récupérateur d'énergie
mécanique efficace.
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Figure 2.21 : Mesures expérimentales du déplacement des micropoutres rectangulaires et
trapézoidales (dimensions indiquées Figure 2.2) a la fréquence de résonance ; I'accélération
de support appliquée est de 0,007 g.
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Figure 2.22 : Déformations simulées et calculées en fonction du profil x pour les
micropoutres rectangulaire et trapézoidale fabriquées (dimensions indiquées Figure 2) ;
I'accélération de support appliquée est de 0,007 g

2.3.4 Récupérateur multimodes

Le méme procédé de fabrication utilisé pour fabriquer une micropoutre unique est
utilisé pour la fabrication d’un récupérateur multimodes. La seule différence est que toutes les
micropoutres sont « reliées » par un support commun (Figure 2.23). Les spectres de vibration
des cing micropoutres mesurées dans la gamme de 600-1400 Hz sont représentés Figure 2.24,
et les fréquences de résonance expérimentales et calculées analytiguement sont présentées.
Les simulations par éléments finis ont été aussi reportées afin de valider le modele analytique.
Les résultats font apparaitre des différences de moins de 2 % entre les simulations par
éléments finis et le modele analytique. Nous observons que la gamme de fréquences mesurée
expérimentalement est de 500 Hz supérieure a celle théorique. Ceci est attribué aux défauts de
fabrication, les dimensions n’étant pas identiques entre les structures simulées et celles
fabriquées, ainsi que la position de la masse sismique légerement décalée du centre du bout de
la micropoutre. En effet, le facteur d'excentricité qui intervient dans la masse effective de
I'équation 2.30, affecte la fréquence de résonance. Par contre, la variation absolue entre
chaque fréquence de résonance mesurée expérimentalement par rapport a celle de la référence
(micropoutre 2) est similaire & celle simulée comme illustré Figure 2.25. Enfin, le
récupérateur multimode fabriqué permet d’obtenir des gammes de fréquences contrlées avec
précision, d’une petite largeur (dizaines de Hz) a une gamme plus élevée (centaines de Hz), ce
qui valide le concept.
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Figure 2.23 : Récupérateur multimodes composé d’un ensemble de cing micropoutreSavec
masse sismique fabriqué
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Figure 2.24 : Fréquence de résonance mesurée pour le récupérateur multimodes qui se
compose de cing micropoutres avec masse sismique; voir le tableau 2.3 pour les dimensions
des micropoutres
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Tableau 2.4 : Fréquences de résonance théorigues, simuléees et expérimentales pour les
différents pics de résonance; h =10 um et h,,, =50 pum

Numéro de micropoutre 1 2’ 2 2” 3

L (um) 600 600 600 600 600

bo (um) 400 300 400 600 400

Ln(1m) 1000 700 700 700 500

b (Um) 500 400 500 700 500

L/Ln, 0,60 0,86 0,86 0,86 1,20

bo/bm 0,80 0,75 0,80 0,86 0,80

T o (H2) 270 380 392 = 406 541

Sref théorie
Ay néorie (HzZ) = fr-= fref iéorie -122 -12 0 14 149
7 comsor (Hz) 263 380 308 = 414 551
Jrer comsor

Af}LCOMSOL (HZ) :fr - -130 -18 0 16 153
Jrer comsor

Jr expérimental (HZ) 790 872 906 = fref exp 940 1099

Afs op (HZ) = [~ fref 116 34 0 34 193

T e~/ tione (Hz) 520 492 514 534 558

T e 1 comsor (H2) 522 492 508 526 548

200

150 -
100

47 (Hz)

-100-
-150
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Figure 2.25 : Comparaison de la fréquence de résonance expérimentale, Simulation par
COMSOL et théorique Afr = f-fer (la référence est la micropoutre numéro 2)

2.4 Conclusion

Dans ce chapitre, un convertisseur mécanique-mécanique qui est une partie d'un
systeme de récupération d'énergie vibratoire a été développé. Le choix de la géométrie et de la
forme du MEMS résonant est lié aux caractéristiques de la source de vibration disponible et
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les principes physiques utilisés pour la transduction électromécanique. En accord avec les
sources de vibrations ambiantes, le choix s’est port¢ sur un systétme mécanique de type
micropoutre-masse qui peut fournir une puissance maximale a la fréquence de résonance. Des
simulations par éléments finis COMSOL multiphysics associées a des calculs analytiques ont
été menés pour optimiser la forme et les dimensions de la micropoutre et ainsi maximiser
I'énergie électrique a la résonance. La forme trapézoidale a donné les meilleurs
résultats : fréquence de résonance la plus faible et déformation uniforme sur la surface
supérieure, bien adaptée pour une future transduction électrostrictive ou piézoélectrique. Un
procédé de fabrication original combinant photolithographie et sérigraphie a été elaboré pour
la fabrication de micropoutres rectangulaires et trapézoidales comprenant une masse sismique
au bout. Les performances des microstructures rectangulaires ont été comparées a celles de
forme trapézoidale. Comme pour les simulations, la frequence de résonance a été réduite d'un
facteur supérieur a 10 grace a la présence de la masse sismique et 1’utilisation de la forme
trapézoidale. Une méthode permettant de déterminer expérimentalement le profil de la
déformation a été développée. Les mesures montrent une déformation uniforme sur la surface
de la forme trapézoidale. Une étude de reproductibilité a finalement donné d'excellents
résultats pour la  microstructure trapézoidale avec des fréquences de

résonance f, = 350 Hz + 9 Hz. La micropoutre fonctionne cependant a une seule
fréguence et a donc une bande passante limitée sur laquelle I'énergie peut étre récupérée. Un
réseau de micropoutres a ainsi été étudié pour couvrir une gamme de fréquences plus large.
Le récupérateur multimodes fabriqué composé de cing systemes de type poutre-masse couvre
une gamme de fréquences autour de 300 Hz. La prochaine étape consistera a intégrer un
matériau électroactif sur cette forme de micropoutre. Grace a la combinaison de
convertisseurs mécanique-mécanique optimisés avec une couche active, une puissance

électrique dans la gamme micro-watt devrait étre générée.
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2.5 Annexes

Annexe 1 : Ecran de sérigraphie

De manicre générale, les écrans sont constitués d’un tissage en acier inoxydable ou en
nylon monté sur un cadre en acier (Figure 2.26). Selon I’utilisation, plusieurs paramétres
varient :

- le nombre de fils par pouce exprimeé en « mesh »
- le diamétre du fil qui dépend de la toile utilisée (standard, forte ou ultra-mince)

- la zone de passage de I’encre, définie par I’espace entre les fils, doit étre 3 a 5 fois
supérieure au diametre maximal des particules solides présentes dans 1’encre.

Il est également possible d’utiliser, pour des dépdts épais de créme a braser par exemple, des
clinquants ou feuillards métalliques d’épaisseur controlée montés sur un cadre en acier. Les
écrans les plus utilisés en microélectronique sont répertoriés dans le Tableau 2.5.

Tableau 2.5 : Caracteéristiques des écrans

Type d’écran | Diamétre du fil | Vide de maille | Epaisseur de Epalsseyr du depot
(meshs) (um) (um) la toile (um) humide (um)
70 51 266 211 185-230
105 75 160 162 144-178
200 41 86 94 81-97
325 30 51 66 58-71
400 25 38 56 50-61

Afin de réaliser des motifs sur les écrans de sérigraphie, des films polymeres photosensibles
(ou émulsion solides) dont I’épaisseur est comprise entre 15 et 150 pm sont utilisés.
L’opération consiste a déposer un film préalablement humidifié€ sur la toile de 1’écran afin que
la zone solubilisée permette un bon accrochage sur les mailles aprés insolation.

Le masque est ensuite placé entre la source UV et la résine photosensible de sorte que les
parties exposées réticulent et les parties non-exposées correspondant aux motifs a réaliser
restent solubles et soient éliminées aprés passage dans 1’eau (cas de la résine négative). Apres
I’insolation, dont les temps d’exposition varient en fonction des toiles et des émulsions, la
révélation de la résine non insolée s’effectue dans I’eau pour obtenir les motifs nécessaires au
dépét.

La définition du dépdt tout comme son éepaisseur dépendra du choix du nombre de meshs et
du diamétre des fils. En premiére approximation, 1’épaisseur du dépot (e,) peut étre reliée aux
caractéristiques de I’écran par la relation (Figure 2.26) :

€q = O,SEt + Ef (234)
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ou E, et Ef représentent respectivement I’épaisseur de la toile de 1’écran et la surépaisseur

d’émulsion.

Une fois le dépdt effectué, la qualité de la structuration de la couche dépendra essentiellement
du traitement thermique.

(@) (b) (©)

Figure 2.26 : (a) Ecran vierge (b) écran avec émulsion et (c) typon pour I’émulsion (résine
négative)
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Annexe 2 : Documentation technique de I’encre époxy chargé argent (ESL1901-SD)

~_  ESLELECTROSCIENCE
{Ev} CERAMIC TAPES & 416 EAST CHURCH ROAD T: 610-272-8000

THICK-FILM MATERIALS KING OF PRUSSIA, PA 18406-2625, U.S.A F: 610-272-6759

[

www electroscience.com
POLYMER SILVER CONDUCTOR 1901-SD

RoHS Compliant®
Slow-Drying Polymer Silver for RFID Antennas

ESL 1901-5D is a silverfilled, flexible resin material designed for use as a conductor on low-
temperature substrates and may be used as an antenna in RFID applications. A slow-drying
material to give excellent screen-life, the cured silver film remains reasonably flexible and the
resistance of the antenna track remains constant over time. After fitting an appropnate chip,
the RFID device can store information. The 1901-SD can also be used as an antenna in
contactless smart cards. The paper, foill or plastic sheet bearing the printed antenna is
laminated within a number of plastic layers and the individual cards are punched out. Many
antenna pattems can be printed in a single operation.

This versatile polymer has also been successfully used on other substrates such as cloth.

PASTE DATA

Rheology: Thixotropic, screen-printable paste
Viscosity:

(Brookfield RVT, 10 rpm,

No. 7 spindle, 255 + 0.5 °C) 60 + 10 Pas
Shelf Life {at 5°C): 6 months
PROCESSING

Screen Mesh, Emulsion: 200 or 325 5/5, 25 pm
Curing Schedule: 125°C 1 10 min
Substrate for Calibration: PWC plastic card
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Annexe 3 : Documentations techniques des encres de sérigraphie diélectriques ESL4702
(vitro-céramique) et ESL242-SB (polymere)

Electro-Science Laboratories, Inc.

416 East Church Road = King of Prussia, PA 19406-2625, U.S.A
610-272-8000 » Fax: 610-272-675%9 » www ElectroScience.com * Sales@ElectroScience.com

242-S
242-SB
POLYMER PROTECTIVE COATING 242-SBIFL

ESL 242-5 (Yellow), 242-5B (Blue), and 242-SB/FL (Blue) are screen printable,
mineral-filled epoxy coatings which are extremely solvent resistant when properly
cured, even to harsh solvents and under high pressure. The 242-SB/FL is a higher
viscosity material capable of printing 125 micrometer lines and spaces with sharp
edges. These materials are thermosetting and can be cured for 10 to 30 minutes at
150°C. Solvent resistance is improved with longer curing times. Lower temperature
cures are possible. The materials can be used to protect cermet circuits on alumina or
porcelain enameled steel.  They can be also used as crossovers or multilayer
dielectrics in additive polymer thick film circuits. The ESL 242 Series is compatible with
ESL thermosetting polymer silvers such as 1109-S and 1107-3 on PC boards.
Because the cured film is hard, these materials are not recommended for repeated
flexing or for use on flexible substrates.

PASTE DATA
RHEOLOGY: Thixotropic, screen printable paste
VISCOSITY:
(Brookfield RVT, ABZ Spindle, 10 rpm, 25.5°C+0.5°C) 242.8, 242-5B 85x15Pa- s
242-8BIFL 140440 Pa- =
COLOR: 242.8 Yellow
242.5B, 242-5BIFL Blue
SHELF LIFE: {25°C) & months
PROCESSING
SCREEN MESH/EMULSION: 242-5, 242-5B 200/30.5 um
242-8BIFL 325125 um
242-5, 58, FL 2808-D
ESL Affiliates
Japan: EEL-Mippon Company, Lid. » Suksgass Sidg. # £ Soors 3-4 Yanaghashl 1-chome » Taso-ku # Tk 191, Japan & Tel: (01 1-59)-3-385£4-8520 & Faw (09481 -3- 32642070

MipoonSales@E 5L Nppon.com

China: Shanghal Agmed Elsctro-Soésnos Laboratory Lid, » Second Fioor Bidg. 1241 » 3223 Borth Fe Te Aosd » Walgaogias Fres Trade Zore » Srangtal, Chiny
Tt [011-35-21-S855-0457 # Faar (011-85)-21-5865-0457 » EhanghaiEalesEmanghaiEEL tom

Etmopec Agmet, Lid. » & Commencial Rosd » Readng, Berishine, England G2 DO » Ted: (01 $=240118-5E7-31 39 » Fa (01 1-44)1 18-356-7331 » SaleslE L Eurnpe. ro
Sa= Cauton and Disciaimer on other side.

95



Electro-Science Laboratories, Inc.

416 East Church Road = King of Prussia, PA 19406-2625, U.5.A
610-272-8000 = Fax: 610-272-67%9 * www.ElectroScience.com * Sales@ElectroScience.com

OVERGLAZE COMPOSITION 4702
HOS Heaters on Stee/™ « COS Circuits on Steel™ » TFOS Thick Film on Stee™

Overglaze Designed to Protect HOS Heaters on Stee/™

ESL 4702 overglaze composition is designed to protect heaters printed onto ESL 4924
insulated stainless steel substrates and is also useful on other TFOS (Thick Film on
Steel)™ applications. The 4702 is non-porous and its TCE closely matches that of ESL
4924, The 4702 will not adhere directly to stainless steel; so, it must be printed onto
areas of the steel that have been coated with 4924. The shift in resistance value of ESL
293X resistors after overglazing with 4702 is < 5%.

PASTE DATA

RHEOQOLOGY: Thixotropic, screen printable paste

VISCOSITY:

(Brookfield RVT, ABZ Spindle, 10 rpm, 25.5°C+0.5°C) 250425 Pas

COLODR: Green / Semi-glossy

SHELF LIFE: (at 25°C) & months

PROCESSING

SCREEN MESH/EMULSIOMN: 325M0 pum

LEVELING TIME: {at 25°C) 5-10 minutes

DRYING AT 4125°C: = 15 minutes

FIRING TEMPERATURE RANGE: 2s0C-8930°C
OPTIMUM: as0eC
TIME AT PEAK: 10 minutes

RATE OF ASCENT/DESCENT: S0°CE0°Clminute

THINMER: ESL 401

4702 00D02-B

ESL Affiliates

Japan; EZL-Nippon Company, Lbd » Suksgawa Bidg. » & figor s 34 Yanagibasti -chome » Taio-m » Tokgpe 111, Japan » Tt (011-81)-3 3648221 » Fa (011-81)-3 38543070
Hpponsaes@EELMppon com

Ghinac Shangheal Sgmet Eleotr-Soienoe Lahomiony Lbd « Semond Soor Siog. 1241 » 2223 Norh Fe Te Road » Waignogiao Fres Trace Zone » Shanghal, Ghin
Tt (01 1-86-Z1-5955-0457 + Fan [0 1-851-2 +-5365- 0457 » SranghatSalesZ-EhanghalEEL com

Eurcpa: Mmm-amm-m.Bemu-:.aru,u-dH::.z-:-:z-Tu:m11¢4|-1w313-mm11-44:-1m7331-smmsmmmnt
‘Bes Caution and Disciaimer on offer side.
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Chapitre 3 : Intégration du matériau
electrostrictif dans des MEMS organique

3.1 Introduction

L’intégration de matériaux électrostrictifs dans les micropoutres optimisées au
chapitre 2 est complexe & mettre en oeuvre puisque la microstructuration de la couche active
est ici obligatoire. De plus, I’inconnue sur la morphologie des matériaux électroactifs a
intégrer est une des difficultés. Ainsi, le dispositif fabriqué est une micropoutre simple,
composée du matériau électrostrictif pris en sandwich entre deux éelectrodes et déposé sur un
substrat flexible (Figure 3.1). Pour cela, un autre procéde, alternatif et simple, a été développé
permettant 1’intégration du matériau électrostrictif. Il ne nécessite pas d’équipements a codt
élevé utilises pour la technologie silicium ce qui réduit ainsi considérablement le colt de
fabrication des dispositifs MEMS. Les micropoutres organiques électrostrictives sont
fabriquées dans une approche tout-organique grace a une methode peu codteuse permettant
une production rapide appelée « xurographie ». Le potentiel de ce procédé de fabrication
innovant proposé a déja été démontré par la réalisation de divers dispositifs pour des
applications de détection physique et chimique, capteur de déformation, de température, etc

[1].

La forme et les dimensions de la structure sont importantes pour avoir un microgénérateur
efficace comme nous avons vu dans le second chapitre. L’optimisation de ces paramétres sera
menée apres la réalisation et 1’étude d’une structure référence. Dans un premier temps, afin de
valider I’intégration des matériaux électrostrictifs, une micropoutre rectangulaire simple de
dimension millimétrique et sans masse sismique sera fabriquée et étudiée. Dans le cadre du
projet ELENA, les laboratoires CRPP et LOF ont formulé trois types de matériaux
électrostrictifs quasi-percolés et auto assemblés. Ces matériaux sont a base de réseaux de
nanotubes de carbone conducteurs (CNT) ou d’oxyde de graphéne réduit (rGO) dispersés
dans des matrices polymeres souples et élastiques a base de poly-diméthylsiloxane PDMS
[2]-[4]. Dans ce chapitre, aprés la description de la méthode de fabrication et des propriétés
électriques de chaque formulation, I’optimisation du dépdt de chacun des matériaux
électrostrictifs sera réalisée. Une électrode supérieure, compatible avec les matériaux a base
de PDMS et capable de supporter des deformations élevées et un nombre suffisant de cycles
de déformation, devra de plus étre sélectionnée. Plusieurs électrodes métallique, polymere et
composite, seront étudiées sous déformation. Une fois la structure fabriquée, des tests en
statique seront effectués pour évaluer les performances électromécaniques du matériau
électrostrictif pris en sandwich entre les électrodes sélectionnées. Pour ces tests, les matériaux
électrostrictifs intégrés dans les MEMS seront déformés afin de mesurer la variation de la
capacité et déduire le facteur de gauge capacitif qui refléte le coefficient d’électrostriction.
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PEDOT:PSS
GO/PDMS

Electrode
inférieure
(PEDOT:PSS)

PEDOT:PSS
Substrat flexible (PEN)

Electrode supérieure (PEDOT:PSS)

5mm

Couche électrostrictive
PDMS/rGO layer

(a) Vue en coupe (b) Vue de dessus
Figure 3.1 : Schéma (a) vue en coupe et (b) vue de dessus de la micropoutre organique
optimisée

3.2 Micro-structuration par xurographie

Le procédé de fabrication développé combine les méthodes de dép6ts classiques
(sérigraphie, spin-coating et évaporation thermique a travers un masque mécanique) avec la
xurographie basée sur une machine de découpe a commande numérique. La xurographie peut
étre utilisée pour structurer un matériau monocouche ou multicouche. La lame se déplace
dans les directions X, Y et Z, cette derniere permettant une structuration sélective des
structures. Plus précisément, quatre parametres peuvent étre ajustés de maniere contrblée a
chaque opération de découpe: la force exercée sur la lame, la vitesse de la coupe,
I'accélération et «1’offset » de la lame (hauteur de celle-ci). La Figure 3.2.a illustre la
possibilité de structurer une seule couche et/ou deux couches conduisant a la découpe partielle
ou totale de la couche structurale. La précision de la structuration de la couche supérieure
d'une structure bimorphe peut conduire par ailleurs a la fabrication de structures complexes
avec la géométrie et la forme souhaitées [5]. La machine numérique de découpe utilisée par
notre équipe est une Craft RoboPro CE6000 (Graftec Craft ROBO Pro) (Figure 3.2.b). Elle
présente une haute résolution (jusqu'a 20 microns) et effectue des coupes des couches de
plastique, de papier et de métal d’épaisseur pouvant aller jusqu'a 250 um d'épaisseur.
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Figure 3.2 : (a) Schéma du procédé de xurographie, incluant le type de coupe (compléte ou
partielle) et les parameétres de procédé (force, vitesse, accélération, et « offset »). (b) Photo
de la machine a découpe Craft RoboPro CE6000

3.3 Les différentes couches constituant le MEMS électrostrictif

Les MEMS électrostrictifs fabriqués sont constitués de quatre couches superposées
I’'une au-dessus de ’autre : un substrat flexible, une électrode inférieure, le matériau actif et
une électrode supérieure. Chacune de ces couches sera étudiée et caractérisée pour obtenir une
structure optimale, active, fabriquée a bas prix et bon candidat pour les applications de
récupération d’énergie. Le Tableau 3.1 présente un récapitulatif des travaux réalisés pour la
fabrication de la structure. En se basant sur ces travaux, le choix a été établi et décrit dans les
prochains paragraphes.
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Tableau 3.1: synthéses du choix de matériau et la méthode de fabrication pour les différentes
couches de la structure électrostrictive (sont surlignés en vert les choix retenus apres les
différentes études)

Fonction Matériau Dépdt + structuration Résultat Choix
dépdt
Substrat Flexible/différentes
épaisseurs
Electrode Métal Evaporation+ pochoir OK Pas de probléme
inférieure avec 1’électrode
Matériau PDMS/CNT Tournette OK PDMS/rGO
électrostrictif ) sélectionné
Emulsion Tournette NON
PDMS/CNT -
Spray-coating NON
Sérigraphie NON
Doctor blade OK
Electrode Métal (Al, Au) Evaporation+ pochoir OK PEDOT:PSS
supérieure (électrode
CNT Spray-coating+ pochoir OK polymeére flexible
- - - déposable en film
Nanofils Spray-coating+ pochoir OK épais)
d’argent
Graisse d’argent Doctor blade+ pochoir OK
Epoxy chargé Sérigraphie OK
argent -
Doctor blade+ pochoir OK
Sérigraphie

3.3.1 Substrat flexible

Le poly (éthyléne naphtalate) (PEN) est un polyester thermoplastique ayant des
performances mécaniques et thermiques supérieures a celle du poly(téréphtalate d'éthyléne)
(PET). Le PEN peut ainsi étre utilisé sur une plus large gamme d'applications telles que les
emballages rigides et flexibles, les fibres industrielles, les films électriques, la gestion de la
lumiére, le stockage des données et les applications d'imagerie. La propriété la plus
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intéressante de ce polyester est que, en comparaison avec son équivalent le PET, il présente
une bonne résistance thermique puisqu’il commence a se déformer de maniére significative
a200°C au lieu de 130°C. C’est la raison pour laquelle le PEN sera choisi comme substrat
flexible. Les feuilles de PEN sont achetées sous forme de carrés (30x30 cm) avec différentes
épaisseurs (12 um, 25 pum, 50 pum, 125 pm, 250 um) qui peuvent étre découpées facilement
par xurographie sous n’importe quelle forme et sans défaut.

3.3.2 Electrode inférieure

Le dépbt des électrodes inférieures métalliques et polymeres sur le substrat PEN
est facilité grace a la surface lisse du PEN et I’adhérence de ces électrodes au substrat.
Quelques dizaines de nanomeétres d’aluminium ou d’or sont dans un premier temps déposées
comme électrode inférieure. L’aluminium est deposé par evaporation thermique en utilisant
un bati d’évaporation a faisceaux d’électrons (Plassys-MEB550). Le dépdt est réalisé soit sur
toute la surface, soit a travers un masque en PET découpé par xurographie pour la
structuration. Bien que satisfaisantes, cette électrode sera remplacée par le polymeére
conducteur poly(3,4-éthylenedioxythiophene) dopé au poly(styrene sulfonate) de sodium
(PEDOT:PSS) pour avoir un dispositif flexible, tout organique. Le PEDOT:PSS permet de
réaliser une ¢€lectrode flexible a partie d’une encre commerciale qui sera décrite en détails
paragraphe 3.4.4. Son dépot est fait par sérigraphie. Elle présente une épaisseur d’environ 15
KUm avant séchage et 1 um apres séchage 15 min a 120°C.

3.3.3 Matériaux électrostrictifs.

Les laboratoires de chimie CRPP et LOF ont développé dans le cadre du projet
ELENA des nanomatériaux composite électrostrictifs, qui présentent une constante
diélectrique élevée a basse fréquence et de larges changements de permittivité sous
déformation. Des mélanges aléatoires de particules et de polymeres ont déja été étudiés, mais
sans optimisation de la morphologie du réseau [6]-[10] qui devrait améliorer 1’effet
d’électrostriction.

Le travail effectué consiste a disperser des nanoparticules conductrices dans des matrices
polymeres isolantes. L'objectif est de parvenir a l'accumulation spontanée de réseaux
quasi-percolés a proximité d'une petite quantité de particules variables. Cela permet de garder
la matrice de polymere hautement déformable en régime élastique pour observer des grands
changements réversibles de la structure interne sous déformation. La matrice polymere est a
base de poly-diméthyle siloxane (PDMS), un polymeére inerte souvent utilisé dans les
membranes diélectriques. Il présente un fort contraste en termes de propriétés électriques avec
les nanotubes de carbone et 1’oxyde de graphene et il est donc bien adapté pour la réalisation
de matériaux a permittivité diélectrique géante.

Trois types de formulations ont eté développes par le LOF et le CRPP pour atteindre des
seuils de percolation faible et avoir une permittivité diélectriqgue géante. Bien que non-
spécialiste de ce domaine, une description succincte des matériaux électrostrictifs développée
est proposée dans les prochains paragraphes.
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3.3.3.1 PDMS/CNT

Pour le premier type de formulation, les nanotubes de carbone (CNT) sont
stabilisés directement dans le PDMS liquide. Ceci est I'approche la plus directe. Le polymere
est ensuite réticulé afin de former des films déformables. Pour limiter les agrégats, des
interactions attractives entre les particules conductrices sont induites par I'ajout d'agents qui
aident a diminuer la limite du seuil de percolation. Le seuil de percolation peut étre réduit
jusqu'a 0,1% en masse (0,1wt%) de particules conductrices. En plus de la percolation est
associee une augmentation géante de la permittivité diélectrique de plusieurs ordres de
grandeur. Concretement, les matériaux électrostrictifs a base de réseaux de nanotubes de
carbone sont préparés par la procédure présentée Figure 3.3. Un mélange de PDMS avec des
CNTs dispersés dans du tetrahydrofuran (THF) est effectué, mélange placé sous ultrasons
pendant 1h pour bien disperser les nanotubes de carbone dans le PDMS. Ensuite une
précipitation dans 1’éthanol est faite avant de le décanter. La solution est ensuite mise a 100°C
sous vide pendant 3 heures et enfin, le réticulant est rajouté a la solution avec un rapport de
1:10, pour obtenir finalement un matériau nanocomposite prét a étre déposé. Plusieurs
mélanges ont été réalises avec différentes concentrations de CNTs pour trouver la
concentration optimale. A faible concentration, les nanotubes de carbone sont bien dispersés.
Certains agrégats apparaissent dans le réseau avec I'augmentation de la concentration. Le but
est de travailler proche de la percolation car dans cette zone, la variation de la permittivité est
élevée alors que le matériau reste capacitif. La Figure 3.4 montre que la conductivité
augmente avec la concentration de CNTSs et que le seuil de percolation est atteint lorsqu’une
large pente apparait dans la courbe de conductivité ; cela est observé a une concentration de
CNTs de 0.6 wt%. A ce seuil de percolation, la permittivité diélectrique est relativement
élevée et égale a 185 a 0.1Hz. La sensibilitt du matériau, définie par le coefficient
d’électrostriction, a été évaluée Figure 3.4.b. Ce coefficient M atteint 2,49x10™° m?.V? pour
une faible déformation.

PDMS PDMS Réticulant
traitemen . .
par ultrasons| [\ £ Z PDMS/CNT éthanol |  pDMS/CNT Vide .| ppms/cNT
1h f' transvasement - 3h a100°C

Figure 3.3 : Procédure de fabrication du matériau électrostrictif & base de PDMS/CNT
(protocole CRPP)
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Figure 3.4 : Propriétés électriques du PDMS/CNT mesurées a 0.1Hz (a) conductivité du
matériau en fonction de la concentration en CNTs (b) variation de la permittivité en fonction
de la déformation et calcul du coefficient électrostrictif Ms; (résultat CRPP)

3.3.3.2 Emulsion de PDMS/CNT

La formulation présentée précédemment est I'approche la plus directe, elle est basée

sur la chimie «lourde » et la stabilisation des réseaux de

nanotubes de carbone via des

équilibres délicats des interactions. Le deuxiéme type de formulation consiste a construire des
réseaux de CNTs entre des gouttelettes d'émulsion de PDMS réticulé. Une émulsion est un
mélange de deux liquides non miscibles. Les émulsions directes sont constituées de

gouttelettes d'huile dispersées dans une phase aqueuse. La

séparation des CNTs dans des

émulsions de polymere permet une diminution significative du seuil de percolation [11], [12]

(Figure 3.5).

o= &= X
o0

2.Mermeture d’emballage
pendantdie®échage

1. Suspension@ans
l'eau

3.Bolidification@efolymeére

Figure 3.5: Principe de formation des matériaux électrostrictifs a base d’émulsion
PDMS/CNT : distribution de CNTs entre les gouttelettes de PDMS

La Figure 3.6 montre les différentes étapes de fabrication de 1I’émulsion. Le réticulant (rouge)
et la base PDMS (jaune) sont mélanges (a) pour former une phase huileuse (orange). La phase
huileuse est ensuite mélangee (b) avec une phase aqueuse (bleue) pour former une émulsion
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(c). La dispersion de CNTs (gris foncé) est ensuite ajoutée a I'émulsion (d). L'émulsion
chargée est alors préte pour étre déposée. Diverses méthodes de dépot ont été testées et seront
présentées ultérieurement. Aprés le dép6t, le solvant est éliminé par évaporation. Pendant
I'évaporation du solvant, le polymére comprenant des gouttelettes d'huile commence a étre
réticulé. La Figure 3.6.e représente une image prise au microscope électronique a balayage
(MEB) d'un échantillon du nanocomposite solide résultant.

Huile CNT dispersé ‘

PDMS

% Réticulant

fa)

@
4

Figure 3.6 : (a-d) Schéma du procédé de fabrication de I’émulsion PDMS/CNT (e) images
MEB d’un échantillon d’émulsion montrant les goutelettes de PDMS (protocole CRPP,
LOF)[3]

La caractérisation électrique montre que les systémes moins concentrés sont
vraisemblablement dans un régime quasi-percolé alors que le matériau a une concentration de
0,3 wt% est déja au-dessus de la percolation. La conductivité augmente de plusieurs ordres de
grandeur avec seulement 0,1 wt% de CNTSs. Cela valide que le matériau est en fait dans un
régime quasi-percolé. Le seuil de percolation est particulierement faible en raison du volume
exclu créé par les gouttelettes d'émulsion [13]. La permittivité diélectrique est supérieure a
1000 pour les fractions de CNTs de 0,2 wt% et reste au-dessus d'une valeur de 100 pour les
autres concentrations de CNTSs plus élevées. Le matériau optimisé présente une permittivité
diélectrique relative de 2,5.10% avec une résistivité électrique de seulement 10* Q.m & 100 Hz
(Figure 3.7.a). Les valeurs absolues des coefficients d'électrostriction sont représentées Figure
3.7.b en fonction de la concentration de CNT. Le coefficient électrostrictif Ms3 varie avec la
concentration de CNTs avec un optimum a 1% en poids de CNTSs. L'échantillon pour lequel la
concentration de CNTSs est proche du seuil de percolation (0.2 wt%), présente un coefficient
électrostrictif Mg d'environ 7x10°m%. V>
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Figure 3.7 : Propriétés électriques d’émulsion PDMS/CNT mesurées a 100 Hz (a)
permittivité et conductivité en fonction de la concentration de CNTSs (b) coefficients
d’électrostriction obtenus pour différentes concentrations de CNTs (résultat CRPP, LOF)[3]

3.3.3.3 PDMS/rGO

Pour la premiére formulation PDMS/CNT des seuils de percolation ont été obtenus
pour de faibles concentrations, la permittivité diélectrique est importante, mais son coefficient
d’électrostriction est faible, ce qui n’est pas adapté pour notre application de récupération
d’énergie. D’autre part, la formulation a base d’émulsion nous conduira a des problémes
d’intégration dans les MEMS ; cela sera détaillé ultérieurement. Ces résultats ont conduit les
collegues du CRPP a développer de nouveaux matériaux a base d’oxyde de graphéne dispersé
dans une matrice de PDMS plus déformable et simple a mettre en ccuvre (Figure 3.8.a). Ce
matériau posseéde une permittivité diélectrique importante et un coefficient d’électrostriction
géant et, comme on le verra par la suite, il sera intégrable dans les MEMS.

3.3.3.3.1 Procédure de fabrication de PDMS/ rGO

Une solution aqueuse d’oxyde de graphéne (GO) monocouche est tout d’abord
diluée pour atteindre une concentration de 1 mg / ml. Le procédé de transfert de la phase
typique peut étre décrit comme suit: le copolymére polyaminopropyle méthylsiloxane-b-
PDMS (PAPMS-b-PDMS) est tout d’abord dissout dans de I'éther diéthylique (DE) et ensuite
mélangé avec les suspensions de GO facilement diluées (1 mg/ml). Etant donné que I'éther
diéthylique est non miscible a I'eau avec une densité inférieure a celle de I'eau, la solution de
copolymére dans de I'éther diéthylique formerait une phase supérieure avec une solution
aqueuse de GO en tant que phase inferieure. Ce mélange biphasique est alors agité
magnétiquement pendant 12 h, de sorte que les flocons de GO soient modifiés pour étre
récupérés dans la phase organique par transfert de phase. Le mélange se sépare en deux
phases, a savoir, une phase aqueuse claire et une phase organique épaisse et brune. Le
précurseur composite PDMS/GO obtenu peut étre utilisé pour préparer des matériaux
composites solides, préts a étre testés.
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Figure 3.8 : (a) Schéma de I'attraction électrostatique entre les charges négatives de
nanofeuillets GO et positives du copolymére APMS-b-PDMS (b) procédure de fabrication des
matériaux électrostrictifs a base de PDMS/ rGO (protocole CRPP)[2]

Les précurseurs composites PDMS/GO recueillis ont été utilisés comme matériaux de départ
pour préparer les matériaux composites solides. Les étapes de fabrication sont décrites Figure
3.8.b. Pour évaluer électriquement la connectivité a la percolation, les PDMS/GO composites
obtenus doivent étre thermiquement réduits pour rétablir la conductivité électrique des flocons
de GO. Le solvant est tout d’abord évaporé a température ambiante pour obtenir un fluide
visqueux de PDMS/GO. Ce dernier est séche a 60 °C pendant 12 h dans un four & vide dans le
but d’¢éliminer complétement le solvant résiduel. Cette étape permet d’avoir un état de
dispersion de nanofeuillets de GO réduit (rGO). Un agent durcisseur est ajouté dans ce
composite liquide (rapport 1:10) par rapport a la base PDMS. Aprés une étape de sonication
de courte durée inférieure a 3 min, ce mélange est appliqué sur le composite PDMS/rGO pour
homogénéiser les dispersions de I'agent de durcissement dans le solvant.

En outre, avec lI'augmentation de la concentration de ces suspensions de rGO, une phase de
cristaux liquides nématiques est formée (Figure 3.9). Ces structures ordonnées devraient
favoriser la formation de microcondensateurs efficaces pour permettre d’atteindre une
permittivité diélectrique trés élevée.

Les caractéristiques électriques obtenues démontrent clairement le potentiel des composites
PDMS-rGO pour obtenir des matériaux de haute permittivité. Afin de déterminer le seuil de
percolation, plusieurs échantillons avec diverses concentrations massiques sont fabriqués
(1 wt%, 2 wt%, 3 wt%, 3.7 wt%, 4.2 wt% and 4.7 wt %). Une augmentation géante de la
permittivité dielectrique de plusieurs ordres de grandeur (Figure 3.10) est obtenue pres du
seuil de percolation (4.7wt%) tout en maintenant une conductivité faible (=<10° S/m). Cette
permittivité diélectrique géante de ~1000 est due & la présence de gros agrégats auto-
assemblés qui sont trés polarisables. Le coefficient d’électrostriction géant (Mss= 7.2x10™* m?
/ V?) est observé a la concentration de percolation (4,7 wt%), peut-étre en raison de
I'interaction entre les structures rGO commandées. Au niveau de la percolation, ces matériaux
devraient étre tres sensibles a la déformation. Ce phénomeéne rend ce matériau tres intéressant
pour la conversion de I'énergie mécanique.
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Figure 3.9 : Représentation des microstructures de composites PDMS/rGO, qui sont
composées de monodomaines avec orientation aléatoire des cristaux liquides a faibles
concentrations, avant et apres percolation (CRPP)[2]
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Figure 3.10 : Propriétés électriques des matériaux électrostrictifs a base de PDMS/rGO (a)
conductivité (b) permittivité pour plusieurs concentrations de PDMS/rGO (résultat CRPP)

[2]

Le Tableau 3.2 présente une comparaison des propriétés électriques et électromécaniques
dans le domaine macroscopique des trois matériaux fabriqués et caractérisés au CRPP et LOF
dans le cadre du projet ELENA.
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Tableau 3.2 : Propriétés électriques et électrostrictives pour les trois matériaux optimisés
dans le cadre du projet ELENA

Charges _ -
: Concen- | permitei | “ON9UC Ms; Fréquence de
Polymere | conduc- tration - tivité . iy
trices (Wt%o) vite (S/m) (10°m*/V9) mesure (Hz)
I‘DbDulYllj CNT 0,6 182 107 212 1
PDM_S CNT 0,2 1150 10 7 100
Emulsion
‘bulk®

3.3.3.4 Meéthode de dép6t du matériau électrostrictif.

Dans ce paragraphe, I’étude faite sur les dépots de matériau électrostrictif sur un

substrat PEN recouvert par une couche d’aluminium de 100 nm est présentée. Les matériaux a
base de PDMS (PDMS/CNT et PDMS/rGO) sont déposés a la tournette ce qui permet d’avoir
d’une part un film d’épaisseur contrdlable en réglant la vitesse et le temps de la tournette et
d’autre part une surface de faible rugosité de quelques nanometres. La Figure 3.11 montre les
épaisseurs pour plusieurs échantillons PDMS/CNT mesurées par un profilometre a stylet
(Veeco-Daktak 150). Le contrdle de 1’épaisseur est possible juste en changeant les parameétres
de la tournette. Par exemple, 1’épaisseur de 23 pm est atteinte avec les parametres de tournette
suivants : vitesse= 3000tr/min, accélération = 500tr/min? temps = 50s. Avec une vitesse &
4000tr/min, I’épaisseur diminue a 13 um. Des difficultés de dépot a la tournette ont cependant
été rencontrées pour le matériau émulsion/CNT a cause de sa faible viscosité, ou peut-étre de
I’émulsion qui se « démixe ».
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Figure 3.11 : Contréle de I’épaisseur d’une couche électrostrictive (PDMS/CNT) déposée par
tournette par variation de la vitesse de rotation

La chronologie de formulation des matériaux durant le projet nous a tout d’abord permis de
travailler sur les matériaux « émulsion/CNT », bien moins performants que le PDMS/rGO
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développé en milieu de projet. Les émulsions sont des gouttelettes huileuses dans 1’eau, cette
formulation complexe est un obstacle pour le dépot de ce matériau sous forme d’un film
mince homogéne. Les émulsions se comportent de maniere trés différente du PDMS
« normal ». Quand on pose une goutte d’eau sur un support, elle prend la forme d’une calotte
sphérique : on dit que la goutte mouille la surface. Plus le support est hydrophile, plus la
calotte sera étalée ; plus il est hydrophobe, plus la goutte aura la forme d’une sphére. Puisque
le PEN recouvert par une couche de métal est une surface hydrophobe, un probléme
d’étalement est observé lors du dépot de 1’émulsion par tournette sur le substrat. Les travaux
se sont donc focalisés sur les méthodes de dépbts autres que la tournette, adaptées a ce
matériau (Figure 3.12). Beaucoup de paramétres jouent sur la qualité du dépot de 1’émulsion
comme la viscosité du matériau (quantité d’eau par volume), la taille des gouttelettes
d'émulsion (6 um, 24 um et 85 um) et bien sir d’autres conditions associées a la méthode du
dépot utilisée. A noter qu’il faut déposer I’émulsion 24 heures aprés sa fabrication parce
qu’au-dela de cette période le matériau est réticulé et devient inutilisable.

3.3.3.4.1 Sérigraphie

Le principe d’impression par sérigraphie a été présenté dans le deuxiéme chapitre.
L’encre de sérigraphie doit avoir des propriétés rhéologiques particuli¢res. La rhéologie est la
science des écoulements et cette notion est importante pour comprendre le comportement de
I’encre. Pour satisfaire sa fonction, I’encre doit avoir les caractéristiques suivantes :

- Fluidité lors de son passage au travers de I’écran
- Respect dimensionnel du dépdt une fois que le motif est sérigraphié sur le substrat
- Bon lissage de I’encre

L’émulsion/CNT n’a pas ¢été développée pour répondre aux criteres d’une encre
sérigraphiable et pour cette raison un résultat négatif était attendu. Un écran de 200 meshs
avec une épaisseur d’émulsion de 50 pum a été utilisé pour le dép6t caractérisé par un diametre
du fil de 41 um et un vide de maille de 86 um. La taille des gouttelettes étant entre 6 um et 85
um, les tissages de 1’écran ne permettent pas de laisser correctement passer 1’émulsion dont
les gouttelettes sont partiellement détruites. La Figure 3.13 représente une photo d’une
structure micropoutre avec une couche de matériau électrostrictif émulsion/CNT déposé par
sérigraphie recouverte par une électrode d’or. Cette image et celle prise par microscopie
optique Figure 3.14.a montrent la forte rugosité de surface de plusieurs microns. Cette couche
qui ne peut pas étre recouverte par une électrode mince ne nous permet pas de donner suite au
dépot du matériau électrostrictif a base de I’émulsion par sérigraphie.
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Figure 3.12 : Schéma illustrant les principes de méthodes de depbts utilisées pour déposer la
couche électrostrictive a base d’émulsion

3.3.3.4.2 Dépdt par spray-coating

La technique de dépdt par spray-coating est trés répandue (peinture, métallurgie,
traitement de surface). Son principe de base est d’éjecter un liquide sous forme de gouttes
micrométriques qui viennent se déposer sur une surface, ou elles sechent afin de former un
film (Figure 3.12.b). L’épaisseur de ce film dépend notamment du nombre d’éjections
réalisées, ainsi que de plusieurs autres parametres incontournables tels que : la formulation de
la solution a déposer et les conditions du montage expérimental comme la fréquence
d’expulsion (spray ultrasonique), la durée et la pression de I’expulsion, la température du
substrat, la forme du jet et la distance buse — substrat. Ces parametres sont réglés
soigneusement un par un pour obtenir les meilleures conditions permettant de déposer un film
homogene. A titre d’exemple, I’échauffement du substrat a une température de 100°C durant
le dép6t aide a faire évaporer directement 1’eau ce qui empéche la goutte de mouiller la
surface.

Durant la fabrication de 1’émulsion, I'huile est ajoutée goutte par goutte jusqu'a ce que sa
fraction de masse atteigne 85% de la masse totale du matériau. Cette concentration est bien
trop importante pour une utilisation en spray a air et la solution-mére doit donc étre diluée.
Sans cela, la buse risquerait de se retrouver bouchée et les gouttes expulsées auraient des
dimensions trés disparates. Le matériau a donc été suffisamment dilué pour ne pas bloquer la
buse du spray et I’apparence des films semblait satisfaisante (pas de grosses gouttes
observées). La caractérisation de la surface du film déposé par spray-coating par profilométrie
optique (Figure 3.15.c) montre que la rugosité de la surface atteint jusqu’a 850 nm ce qui est
beaucoup plus faible que la rugosité d’une couche déposée par sérigraphie mais reste trop
rugueuse pour I’évaporation ultérieure d’une couche mince continue d’¢électrode de métal au-
dessus (inférieure a 1 pum). Un autre probléme majeur rencontré avec cette méthode est la
présence de trous dans la couche (Figure 3.14.b) qui entrainent alors des court-circuits entre
I’¢électrode inférieure et 1’¢lectrode supérieure.
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Figure 3.13 : Image microscope montrant la rugosité de la surface d 'une couche d’émulsion
recouverte d’une couche d’or

(@) (b)

Figure 3.14 : Images microscopiques (a) des traces de maillage de I’écran de sérigraphie qui
apparaissent dans la couche d’émulsion, (b) des trous dans la couche déposée par
spray-coating

3.3.3.4.3 Doctor blade

La méthode de doctor blade développée a la fin des années 1960 pour I’industrie
papetiere [14] a été adaptée a d’autres applications d’impression comme 1’électronique
organique. Le principe de cette technique est illustré Figure 3.12.c. La solution est étalée
manuellement le long d’une lame qui va ensuite se déplacer a vitesse constante et a une
hauteur donnée au-dessus du substrat a recouvrir. Ce dernier peut étre chauffé afin d’accélérer
le séchage du film. Peu de parametres régissent donc son fonctionnement : hauteur et vitesse
de déplacement de la lame, température de la plaque chauffante. Le principe de cette
technique est similaire a celui de la sérigraphie avec pour cette derniéere la raclette qui passe
sur un écran avant que l’encre soit imprimée sur le substrat. L’absence de I’écran dans la
technique de doctor blade évitera ainsi le probléme de destruction de 1’émulsion rencontré
durant le dépot par sérigraphie. Avant le dépdt de 1’émulsion par doctor blade, un traitement
plasma sera effectue pour rendre la surface du substrat hydrophile. Les traitements plasmas
sont en majorité utilisés pour améliorer la mouillabilité (énergie de surface) et les
caractéristiques d’adhésion. Les réactions de surface induites par ce traitement provoquent la
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modification des caractéristiques chimiques de surface et, dans le cas de plasmas plus ou
moins prolongé, des caractéristiques physiques (morphologie superficielle...) des substrats.
Pendant le dép6t, le maintien du substrat permet d’assurer un bon alignement lors du dép6t.
Cependant le maintien des substrats de PEN sous vide peut s’avérer compliqué lorsque leur
¢épaisseur est inférieure ou égale a 50 pm, le substrat ne restant plus plat. Afin de remédier a
ce probléme, un premier substrat plus large et plus €pais a été mis en contact avec 1’aspiration
sous vide, les échantillons fonctionnels étant fixés a sa surface a 1’aide d’un scotch double
face.

Bien que I’épaisseur ne soit pas trop contrdlable avec cette méthode, une faible rugosité de la
surface est obtenue. La Figure 3.15.c montre une image 3D de la surface d’une couche
d’émulsion/CNT déposée par doctor blade. La rugosité de la surface ne dépasse pas 500 nm.
L’épaisseur de la couche varie entre 10 um et 100 um. Cette méthode apparait étre la plus
appropriée pour le dép6t du matériau électrostrictif a base d’émulsion/CNT.

3.3.3.4.4 Synthése

Durant ce travail, I’étude de trois matériaux électrostrictifs a été menée : deux a
base de PDMS (PDMS/CNT et PDMS/rGO) et le troisieme a base d’émulsion/CNT. Quatre
méthodes de dépdt ont été testées pour déposer une couche homogeéne, non rugueuse et
uniforme de matériau électrostrictif a base d’émulsion sur un substrat de PEN recouvert d’une
électrode métallique. Des soucis de manipulation sont apparus mais ils ont pu étre rapidement
maitrisés afin de garder un procédé de fabrication reproductible. La technique de dépdt par
doctor blade a donné les meilleurs résultats par rapport a la technique de sérigraphie, tournette
et spray-coating. Ce résultat se visualise trés bien sur la Figure 3.16 qui montre la rugosité de
la surface d’un film d’émulsion/CNT déposé par les différentes techniques, mesurée par
profilométrie optique (Veeco-NT9080). Le dépbt par doctor blade sera donc sélectionné pour
ce matériau. Pour le dépot d’une couche électrostrictive a base de PDMS ‘bulk’, aucune
difficulté ne sera rencontrée lors du dépdt par tournette réalisé dans les mémes conditions
qu’un dépdt de PDMS pur.
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Figure 3.15 : Images 3D obtenues par profilométrie optique de la surface de 4 films obtenus
par différents méthodes du dépét
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Figure 3.16 : Rugosité de la pour 4 films obtenus par différentes méthodes de dép6t

3.4 Electrode supérieure

L’électrode supérieure peut étre déposée sur toute la surface ou micro-structurée au moment
du dépbt. La micro-structuration de 1’¢électrode supérieure a I’intérét d’éviter le court-circuit
avec 1’électrode inférieure pouvant apparaitre en bord de structure lors de la mise en forme
par xurographie. De plus, la capacité est définie par la surface des électrodes inférieure et
supérieure. Si tout le support est recouvert par des électrodes, une capacité fixe est rajoutée a
la capacité de la micro-structure. Pour rendre toute la structure efficace, 1’électrode ne sera
déposée que sur la partie vibrante d’ou I’intérét de la micro-structuration. A noter que pour
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notre application, les ¢lectrodes sont des accumulateurs de charge et n’ont pas besoin d’étre
de tres bons conducteurs.

Il est difficile de réaliser des films métalliques minces qui restent électriquement conducteurs
pour une large deformation et qui conservent une résistance électrique relativement faible
sous déformation répétée. Cela représente pourtant des exigences importantes. L'industrie de
la microélectronique et des MEMS a développé une large gamme de technologies de
microfabrication pour créer des films minces conducteurs structurés. Les métaux peuvent étre
déposés en couches minces sur une large gamme de substrats par évaporation par faisceau
électronique, pulveérisation cathodique, ou galvanoplastie.

Cependant, il y a deux principaux obstacles a I'utilisation directe de film mince métallique
comme électrodes. Tout d'abord, le module de Young du métal est plus élevé de plusieurs
ordres de grandeur que celui des élastomeres diélectriques (50 a 100 GPa comparé a 0,2 a 1
MPa). Cela signifie qu’une électrode métallique de 50 nm d'épaisseur sur un élastomére de 50
pum d'épaisseur aura un effet de raidissement important sur I'élastomere, ce qui conduit a un
effet électrostrictif réduit. En second lieu, la limite d'élasticité pour les métaux est tres faible,
typiquement 2-3% et si une électrode métallique est tendue au-dessus de cette limite, elle va
se fissurer et former des Tlots séparés par le polymeére non conducteur (Figure 3.17). La Figure
3.18 montre une structure micropoutre de longueur de 4 mm et largeur 1,5 mm avec une
couche d’or de 100 nm d’épaisseur déposée sur 50 pum de matériau électrostrictif
PDMS/CNT. Des fissures apparaissent lorsque la structure est pliée plusieurs fois avec une
déformation de moins de 1%. Dans ce cas, une perte de contact électrique est obtenue apres la
formation des Tlots séparés électriquement. A noter que les fissures sont plus denses a
I’encastrement de la micropoutre parce que la déformation est plus importante dans cette
zone. La déformation est négligeable en bout de la micropoutre d’ou I’absence des fissures
observée.

Au repos Apres déformation

Figure 3.17 : Schéma montrant I’état d’'une couche métallique déposée sur une couche
élastomére de PDMS, avant et apres déformation
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Figure 3.18 : Image microscope montrant les fissures de la couche d’or déposée sur une
couche électrostrictive, a cause de la deformation provoquee sur la structure

Malgré cette limitation, certains groupes de recherche ont proposé et testé des solutions
intelligentes pour utiliser des films minces métalliques pour des applications élastomére
diélectrique, méme si elles présentent un module de Young élevé et une limite d'élasticité
faible. Une électrode structurée définie par photolithographie a par exemple été utilisée
comme électrode ordinaire [15], ou alors le dépot de la couche mince métallique a été réalisé
sur une membrane élastomere étirée, afin de créer en dehors du plan un flambage lorsque le
substrat est détendu [16], ou bien encore une membrane élastomere ondulée a été fabriquée
pour y déposer ensuite une électrode mince [17]. Le coefficient de dilatation thermique élevé
et I’exposition au vide des silicones sont aussi des problématiques apparaissant au cours des
dép6ts quand ils sont utilisés en conjonction avec d'autres matériaux présentant une plus
faible dilatation thermique. La Figure 3.19 montre la surface d’une structure apres dépdt d’un
film mince d’aluminium de 100 nm par évaporation par faisceau d'électrons sur une couche
de PDMS de 50 pm mise sous vide. Durant 1’évaporation du métal, la structure doit étre mise
dans une chambre & vide avec une pression de 7x10® Pa. Quand elle est placée sous pression
atmosphérique et a température ambiante, une contraction du PDMS est observée. Une
contrainte de compression est créée dans le film mince métallique, formant une structure
ondulée comme observé la Figure 3.19.
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Figure 3.19 : Ondulation créée dans le film mince métallique (Al) déposé sur une couche de
materiau électrostrictif a cause d’une contrainte de compression (a) image macroscopique
(b) profil d’épaisseur de la surface (interférométrie optique)

Les solutions proposées par la littérature pour résoudre le probléme d’adhésion entre un métal
et le PDMS ne sont pas réalisables dans notre cas puisque le matériau électrostrictif est
déposé sur un substrat qui n’est pas libre comme dans d’autres applications. Alors notre
recherche s’oriente vers d’autres types d’électrodes plus flexibles qui doivent étre capables de
supporter, sans dommages, des déformations élevées, ainsi que le nombre de cycles de
déformation a laquelle 1’électrode sera soumise.

3.4.1 Nanotubes de carbone

Les nanotubes de carbone (CNT) ont inspiré une nouvelle base d’expérimentations
dans divers domaines scientifiques [18]-[20]. On distingue deux types de nanotubes : les
mono- et multi-parois. Selon la chiralité autour de la paroi, ils peuvent posséder un
comportement semi-conducteur ou métallique [21]. Leurs applications multiples proviennent
de leurs excellentes propriétés électriques, optiques et mécaniques.

Une fois synthétisés, les CNTs qui sont de nature hydrophobe doivent étre dispersés afin de
créer des solutions utilisables pour le dép6t par voie liquide. Pour ce faire, un surfactant est
souvent utilisé, ou la fonctionnalisation des CNTs peut avoir lieu pour les introduire dans un
milieu aqueux [22]. La conduction des charges est soumise au régime de la percolation. Cela
implique qu’il faut un minimum de CNT en contact avec leurs voisins proches afin d’assurer
une continuité électrique. La solution des CNTSs utilisée dans notre cas est préparée par le
CRPP. Aprés I’optimisation de son dépot par spray-coating, la couche de CNTs a répondu a
nos besoins en tant qu’électrode flexible et conductrice. Malgré ces avantages, 1’utilisation
des CNTs est rejetée a cause des problemes d’adhérence avec la couche électrostrictive.
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3.4.2 Graisse d’argent

Le CW7100 est une graisse d’argent qui fournit des conductivités électrique et
thermique importantes, mais présente des propriétés de lubrification éprouvées, une protection
contre I'numidité, une oxydation et d'autres risques environnementaux. Ce systéme utilise un
lubrifiant de silicone de pointe qui est compatible avec le métal, le caoutchouc et le plastique
et permet de laisser la couche humide. Ce matériau est un bon conducteur avec une resistivité
plus faible que 0,01 Q.cm. Bien que la graisse d’argent soit facile & manipuler et capable de
supporter des larges déformations tout en restant conductrice, des électrodes de graisse
d’argent présentent également des inconvénients : la graisse peut avoir des probléemes de
stabilité a long terme dus a un séchage ou a une diffusion dans la membrane diélectrique, ce
qui peut provoquer des court-circuits ou un gonflement de la membrane en élastomere.
Comme tout matériau visqueux, la graisse diffuse également par gravité, ce qui a un impact
négatif sur la durée de vie de ces électrodes. La graisse d’argent peut étre déposée par doctor
blade en couche épaisse.

3.4.3 Nanofils d’argent

Les nanoparticules et les nanofils métalliques peuvent étre utilisés comme des
électrodes conductrices. Le ratio entre longueur et diamétre des nanofils est suffisamment
important (> 100) pour rendre I’électrode flexible tout en assurant de bonnes performances
électriques et cela méme pour les matériaux diélectriques soumis a des contraintes
mécaniques. Tout comme les CNTSs, la conductivité de la couche est assurée par le seuil de
percolation des nanofils. Les avantages mis en avant sont le dépét par voie humide et a basse
température, compatibles avec les substrats plastiques et déformables. Les solutions
commerciales de nanofils d’argent Ag utilisées ont été achetées chez Seashell. La fiche
technique de ces nanofils est donnée annexe 2. Comme précisé dans les spécifications, les
nanofils Ag sont dispersés dans de I’isopropanol a hauteur de 5 mg/ml. Cette concentration
est bien trop importante pour une utilisation en spray-coating a air et la solution-mere doit
donc étre diluée. Le dépot de cette électrode a été optimisé lors d’une thése précédente au
cours de laquelle des nanofils d’argent ont été utilisés comme électrodes transparentes pour
les cellules photovoltaiques [23]. Aprés dépbt sur notre couche active, nous avons remarqué
un manque de stabilité des électrodes a base des nanofils. Cette stabilité commence a étre
étudiée, toutefois les données ne sont pas encore assez étendues dans le temps pour étre
statuées de fagon définitive. Il semblerait tout de méme que lors d’une exposition prolongée a
des conditions de température et d’humidité élevées, ou apres avoir été soumise a un courant
électrique continu générant de la chaleur dans le réseau des nanofils, la conductivité de
I’électrode se dégrade [24]. A cause de ce probléme de stabilité nous avons abandonné ce
choix.

3.4.4 Polymere conducteur PEDOT:PSS

Parmi les composes disponibles, le polymeére conducteur le plus emblématique de
I’électronique organique est le poly(3,4-ethylenedioxythiophéne) dopé au poly(styrene
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sulfonate) de sodium (PEDOT:PSS), dont la formule chimique est donnée Figure 3.20.a. Le
bloc PEDOT joue le role de polymere conjugué, dopé par le bloc PSS qui sert aussi d’agent
solubilisant. Ce dopage s’opére sous forme d’une oxydation, qui a pour effet de conférer au
PEDOT:PSS des propriétés de transport de trous. Facilement synthétisable par voie chimique
a grande échelle et généralement dispersé dans I’eau a hauteur de 1-2% en masse, il est
incorporé dans divers composants électroniques organiques en tant que couche de transport de
trous [25]. L’inconvénient de ce type d’électrode est qu’il est en général a base d’eau ce qui le
rend incompatible avec le matériau électrostrictif a base de PDMS naturellement hydrophobe.
Les essais de dép6t a la tournette de PEDOT :PSS dispersé dans ’eau sur le matériau
électrostrictif se sont avérés négatifs.

N/
X [ !!‘
O:?:O O:$:O
o OH

A

(a) (b)

Figure 3.20 : Formule chimique du poly(3,4-éthylenedioxythiophene) dopé au poly(styréne
sulfonate) de sodium (PEDOT:PSS) (b) couche de PEDOT :PSS déposée et structurée par
sérigraphie sur un substrat de PEN plié

Un autre type de polymere conducteur PEDOT :PSS peut aussi étre utilisé comme encre
imprimable par sérigraphie (768650 ALDRICH) (Figure 3.20.b). Sa fiche technique est
donnée annexe 3. Il permet la réalisation des structures conductrices jusqu'a 100 microns de
résolution sur des substrats souples et rigides tels que le PET, PC, PMMA, PDMS et le verre.
Il possede une résistivité relativement faible, entre 50 et 150 QQ/c. Cette encre de sérigraphie
peut présenter d'excellentes caractéristiques telles que la flexibilité et la formabilité pour les
électrodes des lampes électroluminescentes, des capteurs tactiles capacitifs et des
commutateurs @ membrane. Toutes ces propriétés le rendent approprié pour notre application
électromécanique. Ce film possede généralement une rugosité surfacique suffisamment faible
pour étre considéré comme une couche de planarisation, qui formera une interface tres lisse
avec la couche qui sera déposée par-dessus. Il peut étre depose en film mince (~1 pum) et
structuré par serigraphie. Les couches de PEDOT:PSS sont obtenues apres un traitement
thermique a 130°C pendant 3 minutes. Ce recuit a pour réle I’évaporation du solvant puisque
le matériau est déja polymerisé. Ce matériau présente 1’avantage d’étre souple, conducteur,
n’ayant pas de problémes d’adhérence, déposable en couche épaisse, pouvant s’intégrer dans
un procédeé d’impression facile a mettre en ceuvre, structurable et reste conducteur apres mise
a « haute » température. Une couche épaisse d’électrode peut aussi étre déposée par doctor
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blade pour avoir une épaisseur plus grande que la rugosité de la surface et ainsi éviter le
compromis de perdre le contact électrique. Ce matériau présente ainsi les caractéristiques
répondant & nos besoins et sera retenu comme électrode de premier choix.

3.4.5 Etude de la conductivité des électrodes sous déformation

Pour ces premiers tests de conductivité, nous avons remplacé la couche active
électrostrictive par une couche de PDMS pur de méme épaisseur 50 pum (Figure 3.21.a). Cela
vise a négliger I’influence du matériau électrostrictif sur la conductivité des électrodes
puisqu’il contient des nanoparticules conductrices. Les micropoutres rectangulaires a base de
PDMS ont été testees en mode statique pour caractériser I’évolution de la conductivité de
I’¢lectrode supérieure en fonction de la déformation. Deux points de laque d’argent sont
rajoutés sur les extrémités de 1’électrode pour rigidifier la zone ou les points de contact seront
positionnés pour éviter d’abimer la couche de PDMS et court-circuiter la structure.

Concretement, la micropoutre rectangulaire est pliée de facon intermittente par I'application
d'une force a son extrémité (Figure 3.21.b). Un microrobot (MicroBot, Imina Technologies
SA) sert a la fois a déformer la micropoutre et a prendre le contact électrique sur I’extrémité
libre de 1’¢lectrode supérieure. Un autre micro robot est utilisé pour faire le contact sur
I’extrémité fixe de la structure. L’évolution de la résistance est suivie avec 1’analyseur
d'impédance HP-4194A (Annexe 1). Pour une force appliquée en bout de micropoutre, la
déformation € maximale située a la surface supérieure de la micropoutre est définie comme :

=2 (3.)
Avec h et L étant I'épaisseur et la longueur de la micropoutre respectivement, et w la déflexion
au bout de la micropoutre. Deux méthodes sont utilisées pour calculer la déflexion w. La
premiére méthode consiste a mesurer avec un profilometre optique la distance d entre la
micropoutre et le support, pris comme référence, apres chaque force appliqguée comme montre
la Figure 3.22. Ensuite, la déflexion peut étre calculée par la différence entre la distance apres
chaque force appliquée et celle dans son état initial (sans déflexion). L’autre méthode se base
sur le traitement des images. Le profil de la micropoutre est observé a I’aide d’une caméra
horizontale (Navitar) comme le montre la Figure 3.21.b. La méthode consiste a suivre sur
I'image la position d'un point de la micropoutre, autrement dit d'un pixel. Ensuite, pour
connaitre la longueur réelle de déflexion il faut faire une conversion pixel/métre. Sur 1’image,
si on regarde par exemple la longueur de la micropoutre en pixel et que I'on connait sa
longueur réelle, alors on peut connaitre le taux de conversion pixel/métre. Il ne reste alors qu'a
mesurer en pixels la déflexion puis la convertir en meétre. Le logiciel utilisé pour cela est
« ImageJ».
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Figure 3.22 : Profil en épaisseur le long de la micropoutre et le support, obtenu pour
différentes forces appliquées (mesuré par profilometre optique)

La déformation a la surface d’une structure de 4 mm de longueur et 100 um d’épaisseur ne
peut pas dépasser quelques % lorsqu’une force au bout est appliquée. Le résultat présenté
Figure 3.23 montre que le métal perd sa conductivité directement apres une trés faible
déformation a cause des fissures qui apparaissent comme déja signalé au début du paragraphe.
Par contre, la résistance du PEDOT:PSS et des nanofils d’argent reste plutot constante apres
1% de déformation avec une résistance initiale de quelques centaines d’ohms. L’évolution
dans le temps de la résistance des deux meilleures électrodes (PEDOT:PSS et nanofils
d’argent) montre une instabilité de 1’électrode a base de nanofils d’argent avec une variation
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de 10 Q aprés 10 min de report a 1’état initial. Par contre, une excellente stabilité de la
résistance de PEDOT:PSS est observée (Figure 3.23.b).
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Figure 3.23 : Etude de stabilité des électrodes supérieures en fonction a) de la déformation
mécanique mesurée par profilométrie et b) du temps

3.4.6 Synthese

Il n’existe jusqu’a présent pas un type d’¢lectrode déformable standard pour les
élastomeres, ce qui explique les recherches intenses sur ce sujet depuis ces dix derniéeres
années. Les matériaux conducteurs présentés dans cette partie permettent la formation d’une
électrode flexible. La rugosité de la surface de la couche électrostrictive est un obstacle
supplémentaire, se rajoutant a celui de 1’adhérence PDMS/métal. Différents types de
matériaux d’¢lectrodes ont ¢€té¢ étudiés comme le métal, le polymere conducteur et des
composites qui combinent au moins deux types de matériaux distincts, afin de tirer profit de
leurs avantages respectifs et de compenser leurs défauts (Figure 3.24). Les critéres choisis
pour selectionner les électrodes ont été 1’adhérence électrode-couche électrostrictive, la
flexibilité, la mouillabilité, étre déposable en couche épaisse tout en conservant une
conductivité satisfaisante et enfin la stabilit¢ dans le temps. L’électrode de polymere
conducteur de type PEDOT :PSS, déposable par impression a montré les meilleures
performances. De plus, ce choix permet de réaliser des MEMS imprimables, tout organique.
Le Tableau 3.3 récapitule les résultats obtenus sur les différentes électrodes testées.
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Figure 3.24 : Photographies des micopoutres électrostrictives avec différents types
d’électrodes supérieures

Tableau 3.3 : Caractéristiques et propriétés des électrodes testées

R Mouilla | Adhé- | Condu- | Couche | Flexib
(Q/o) bilité rence ctivité mince ilité
Métal (Al, Au) <1 v ®
Graisse <10 v v v x X
d’argent
Epoxy chargé <10 v 3 v 3 ®
argent
Nanofils 20 v 4 v v v
d’argent
CNTs 160
PEDOT:PSS 50-150 v 4 v v (%

3.5 Procédé de fabrication : structure finale

Comme vu dans les paragraphes précédents, aprés de nombreuses expériences
ayant permis la fabrication étape par étape du résonateur électrostrictif, un procédé final a pu
étre etabli. La fabrication de la structure commence en premier lieu par une découpe d’un
carré 2x2 cm? de Polyéthyléne naphthalate (PEN) d’épaisseur 125 pm par xurographie
(Tableau 3.4.a). Le morceau de PEN est tout d’abord nettoyé dans un bain d’isopropanol
pendant 10 min sous ultrasons. L’étape suivante consiste a déposer par serigraphie une couche
mince de polymeére conducteur (PEDOT: PSS) sur le PEN utilisé comme substrat flexible
(Tableau 3.4.b). Cette couche PEDOT:PSS imprimée est ensuite durcie en I’étuvant pendant
20 min a 120 °C. Elle servira d’électrode inférieure. Le PEDOT:PSS est déposé a travers un
écran de 400 mesh recouvert de 15 pm d’émulsion. Cela permet d’avoir une épaisseur finale
de 1 um aprés séchage. Par la suite, la couche électrostrictive PDMS/rGO est déposée par
tournette sur toute la surface du substrat et recuite a 200 ° C pendant 3 heures (Tableau 3.4.c).
La réduction thermique de I’oxyde de graphéne a été réalisée dans les composites solides pour
accroitre leur conductivité sans changer I'état de dispersion de la nanofeuille dans le matériau
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final. L'épaisseur moyenne de la couche déposee est d'environ 50 um. Apres la réticulation du
matériau électrostrictif, I’¢lectrode supéricure en PEDOT:PSS est imprimée par doctor blade a
travers un pochoir plastique pour sa structuration (Tableau 3.4.d). L’intérét de former une
couche structurée est de diminuer la surface inutile de 1’électrode (partie support) et ne garder
que la partie vibrante (partie micropoutre). L’¢lectrode supérieure doit étre un peu épaisse
(quelques microns) pour éviter les problemes causés par la rugosité de la surface de la couche
électrostrictive. Pour terminer la fabrication, la forme de la micropoutre est simplement
définie par xurographie en utilisant une machine de découpe de vinyle (Graphtec Craft ROBO
Pro) (Tableau 3.4.e). Il faut noter que le pochoir utilis¢é pour I’impression de 1’électrode
supérieure est aussi fabriqué par xurographie en utilisant une feuille mince de PEN de 12 um
d’épaisseur. Ensuite, la structure de type micropoutre est collée sur une lame de verre qui
servira comme support, créant ainsi une poutre suspendue encastrée a une extrémité. Dans ce
procedé, il est important de noter le c6té tout organique de la structure, en accord avec la
démarche proposée dans ce projet. Enfin, nous retirons une partie de la couche électrostrictive
pour accéder a 1’électrode inférieure. Le contact électrique est établi en collant des fils
conducteurs sur les deux électrodes en utilisant la ‘colle’ conductrice a base d’époxy chargé
argent (ESL1901) (Tableau 3.4.1).

Les dimensions finales des structures multicouches constituées d’une couche de PEN
recouverte du nanocomposite PDMS/rGO pris en sandwich entre le PEDOT:PSS sont de 15
mm de longueur, 7,5 mm de largeur et 185 um d’épaisseur. Une photographie de la
micropoutre organique fabriquée est donnée Figure 3.25.
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Tableau 3.4 : Les différentes étapes de fabrication des structures

(@)

(b)

(©)

- Substrat PEN (20x20x0,125 mm®)
découpé par xurographie

Raclette

7

Ecran mesh

- Electrode inférieure
(PEDOT :PSS) déposée par
sérigraphie (Ecran 400 mesh,
émulsion 15 pm)
- Recuit 15 min a 120°C

PDMS/rGo

- Matériau électrostrictif déposé par
tournette (Capo ouvert, v = 1000
tr/min, t = 40s).

- Recuit 3h 4 200°C
- Epaisseur finale 50 pm

(d)

(f)

Encre PEDOT:PSS

Pochoir PEN

- Préparation du pochoir PEN (12
pm) par xurographie
- Dépdt de I’¢électrode supérieure en
PEDOT : PSS par doctor blade
- Recuit 15 min a 120°C
- Epaisseur finale : quelques
micrometres

Poutre

- Découpe de la forme souhaitée par
xurographie (micropoutre de forme
rectangulaire)

- Paramétres xurographie :
Force = 13N
Vitesse = 5m/s
Accélération = 1m/s*
“Offset” =0

<

- Collage de la micro-structure sur
une lame de verre a I’aide d’un
scotch double face
- Prise de contact électrique par des
fils conducteurs en utilisant une
‘colle’ conductrice a base d’époxy
chargé a I’Ag (ESL1901)

Contact@®lectrodeBupérieure

Contact@lectrodenferieure

Figure 3.25 : Image optique montrant le dispositif fabriqué

126




3.6 Caractéristiques électriques

Comme vu précédemment, le matériau électrostrictif présentant les meilleures
performances et intégrable dans les MEMS est le composite PDMS/rGO. Ainsi, les premiéres
caractérisations électriques du film électrodé PDMS/rGO ont été effectuées pour différentes
concentrations de rGO par mesures d'impédance électrique. La Figure 3.26 montre I'influence
de la concentration de rGO sur les parametres d'impédance électrique des films
électrostrictifs. D’aprés cette figure, la résistance non négligeable mesurée affirme la présence
d’une résistance en parallele avec la capacité. On obtient pour I'échantillon contenant une
concentration élevée de rGO, au-dessus de la percolation, un matériau plutdt résistif que
capacitif avec une phase proche de 0°, alors que les échantillons contenant moins de rGO, au-
dessous du seuil de percolation, indiquent une augmentation de la composante capacitive pour
arriver a une phase égale a -90° pour des faibles concentrations. Nous rapportons ici
l'utilisation du PDMS/rGO comme un transducteur électrostrictif dans un capteur de
déformation ; il est donc important de veiller a ce que la capacité du transducteur PDMS/ rGO
soit plus dominante que la résistance. Ces mesures peuvent de plus étre utiles pour régler la
composante de résistance ou de capacité du matériau, afin d'optimiser les performances du
capteur capacitif. Ces courbes |Z| et 8 mesurées pour différents films de PDMS/rGO
correspondent a un circuit équivalent de résistance-condensateur (R-C) en paralléle décrivant
le polymeére isolant (PDMS) chargé avec des nanoparticules conductrices (rGO).

109 T T T T T T O T T T i T & T & T v T
—=— 0.0 wt% =— 0.0 wt%
—o— 1.0 wt% *— 1.0 wt%
1084 —A—30 wt:A, 4 -20 A— 3.0 wt% T
—v— ig w:of; —v— 3.7 wt%
—4— 4.0 wt% < 4.0 wt%
1074 —— j; x::ﬁﬁ i 404 > 4.2 wt% -
4. ° —— 4.7 wt%
_ —~~
N o S 0
- | ® -l — A
5
" 7 = '
10*

0 2000 4000 6000 8000 10000 -100
Fréquence (Hz)

0 2000 4000 6000 8000 10000
Fréquence (Hz)

(a) (b)

Figure 3.26 : Impédance électrique sur une large gamme de fréquence, pour des structures a
différentes concentrations massgiues de rGO et de surface de 2,5 mm? (a) module de
I’impédance (b) phase de ['impédance

3.7 Test en mode statique : variation de capacité sous déformation

Dans un premier lot de tests, les micropoutres organiques fabriquées de forme
rectangulaire ont été testées en mode statique pour évaluer et optimiser les performances
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électromécaniques de la transduction électrostrictive. Autrement dit, notre but est d’estimer la
sensibilité du matériau électrostrictif lorsque soumis a une faible déformation. Les facteurs de
jauge capacitif et resistif (FG. et FGg respectivement) qui donnent une image de la sensibilité
électromécanique du matériau par rapport a la déformation sont calculés.

La méme méthode de mesure que celle utilisée pour tester la conductivite des électrodes sous
déformation est mise en place pour réaliser ce test. La micropoutre rectangulaire est pliée
successivement par l'application d'une force constante a son extrémité a l'aide d’un
microrobot tout en mesurant I'évolution de la capacité et la résistance du matériau avec
I’analyseur d’impédance (Figure 3.21), sachant que cette fois les contacts électriques sont
évidemment pris entre les électrodes inférieures et supérieures. Plusieurs concentrations
d'oxyde réduit de graphene sont testées et le PDMS pur est utilisé comme référence. Le
facteur de jauge capacitif FG¢ et le facteur de jauge résistif FGg dépendent de la déformation
¢ et sont définis par les équations suivantes :

_AC/CO _AR/RO
7 Ae R™ Ae

(3.2)

Avec ¢ est la déformation a I’encastrement de la micropoutre et C et R étant respectivement la
capacité et la résistance du matériau électrostrictif.

La Figure 3.27 montre I'évolution de la capacité et de la résistance en fonction de la
déformation & appliquée pour plusieurs concentrations de rGO. Une augmentation de la
capacite en fonction de la déformation est observée pour I'échantillon préparé avec du PDMS
pur due a la variation de la géométrie de la structure (diminution de 1’épaisseur du film de
PDMS, avec FG¢= 1), tandis qu'une diminution est observée pour les microstructures a base
de PDMS/rGO avec une variation relative maximale de 4% pour une déformation de 0,55 %
pour le matériau composé de 3,7 wt% de rGO (figure 3.27.a). On peut noter en outre une
différence dans la réponse des échantillons en fonction de leur concentration en rGO, comme
observé frequemment dans les nanocomposites électromécaniques de type piézorésistifs [26].
Ces résultats confirment que les changements de capacité sont dus a la dépendance de la
permittivité du nanocomposite avec la déformation, et non aux variations géometriques. En
effet, la structure de forme rectangulaire ne posséde pas une déformation uniforme sur toute la
surface. Celle-ci diminue en fonction de x pour attendre 0 au bout de la poutre (voir chapitre
2, paragraphe 2.3.3). Alors une valeur moyenne de déformation a été prise, égale a la
déformation a I’encastrement (équation 3.1) divisé par deux. Le Tableau 3.5 rassemble les
facteurs de jauge capacitif et résistif pour les différentes concentrations, définis comme étant
la « pente locale » des courbes de la Figure 3.27. Comme prévu, la plus haute sensibilité
électrostrictive des films minces nanocomposites est obtenue pour I'échantillon contenant une
concentration de rGO juste au-dessous du seuil de la percolation. Le meilleur facteur de jauge
capacitif du capteur MEMS est obtenu pour I'échantillon avec une concentration de 3,7 wt%
de rGO (-6,7) a faible déformation (¢ <0,6%). De maniére surprenante, une augmentation
remarquable de la résistance, dépassant les 10%, est observée pour la plupart des
concentrations (Figure 3.27.b).
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Notre intérét est d'obtenir des matériaux qui présentent une grande permittivité diélectrique et
une grande sensibilité a la contrainte (coefficient d’¢lectrostriction important). Le coefficient
électrostrictif M est défini par la variation de la permittivité diélectrique lorsqu'une
déformation mécanique est appliquée :

M = Ae
" 2EAs

(3.3)

Avec ¢, e, E la déformation, la permittivit¢ et le module de Young du matériau
respectivement.

Les matériaux nano-composites présentent un module de Young du méme ordre de grandeurs
ou supérieur a celui du PDMS ‘bulk’ préparé dans des conditions thermiques similaires
(E = 1MPa) [27]. M peut étre défini en fonction de facteur de gauge capacitif comme suit :

FGec x e
M =

— (3.4)

La permittivité diélectrique de 1’échantillon a 3,7w% de rGO mesurée est de 80 a 100Hz.
Pour cette concentration optimale le coefficient d’électrostriction vaut 2.4x10™° m?\V?
valeur tres élevée par rapport aux matériaux electrostrictifs classiques de type polymeres
diélectriques purs comme le P(VDF-TrFE-CFE) et le PU. Ces matériaux possédent des
coefficients d’électrostriction de Pordre de 10%7-10™® m2.V? comme déja indiqué dans le
chapitre d’état de 1’art.

La Figure 3.28 montre enfin des cycles de performance dans le temps. La variation de la
capacité est réversible et reproductible méme aprés 10 cycles de déformation. Le PDMS/rGO
est un matériau viscoélastique capable de supporter des déformations élevées, ainsi que le
nombre de cycles de déformation auquel il est soumis. Cela est un bon indicateur pour une
future application récupération d’énergie avec des vibrations mécaniques appliquées sur la
structure en continu.

Pour ces caractérisations en statique, I’électrode inférieure était déposée pleine plaque sur le
substrat, alors qu’une large surface d’électrode supérieure se trouve sur le support. Une
capacité fixe ne peut donc pas étre négligée. La surface efficace Serficace €St 1a partie libre de la
structure couverte par les électrodes. Sefricace de la structure représente 56% de la surface totale
Stotal. Cela implique une correction du facteur de gauge :

_ FGCtotal

FGCeffiCace =T 056 FGRefficace = FGR¢ptqr X 0,56 (3.5)

Les valeurs des facteurs de jauge corrigées pour les différentes concentrations de rGO sont
représentées Tableau 3.5. Avec ces corrections, le facteur de jauge est plus intéressant
(environ un facteur 2). Il faudra donc pour les fabrications ultérieures éliminer cette capacité
fixe par une structuration appropriée des électrodes.
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Figure 3.28 : Cycle de performance du PDMS/rGO avec une concentration de 3,7wt% de

rGO en fonction du temps a 1kHz
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Tableau 3.5 : Synthése des tests en statique pour €=0,55% : capacité et résistance initiales,
variation relative de la capacité, la résistance et le facteur de gauge avant et apres
correction pour 4 concentrations massiques de rGO

0 wt% 2 wt% 3 wt% 3,7 wt%

Co 39,9pF 1036,6pF 9546,0pF 2037,5pF
AC 228fF -26,5pF -68,2pF -78,9pF
ACIC 0,0057 -0,025 -0,0071 -0,038
FGc (+) 1,0 ()44 (<) 12 (-) 6,7
FGc final (+)18 (-)7.8 ()32 (-)11,0
Ro 650MQ 5,7MQ 21,3KQ 2,5MQ
AR 21MQ 751KQ 1,7KQ 221KQ

AR/R -0.03 0,13 0,08 0,09

FGr (-) 438 (+) 20 (+) 15 (+) 16
FGr Final (-)28 (+) 11,2 (+) 8,4 (+) 8,9

3.8 Conclusion

Le présent travail montre l'une des premiéres applications d’€lectrostriction comme
méthode de transduction électromécanique pour dispositifs MEMS. Une caractéristique
élégante de I'approche réside dans I'intégration du matériau électrostrictif nanocomposite dans
les MEMS organiques fabriqués a faible colt dans une approche tout-organique. Un dispositif
millimétrique de forme rectangulaire composé du matériau électrostrictif pris en sandwich
entre deux électrodes et déposé sur un substrat flexible est réalisé par xurographie.
L’intégration dans les MEMS de deux formulations de matériaux électrostrictive a pu étre
réalisée. Les matériaux a base de PDMS (PDMS/CNT et PDMS/rGO) sont déposés par
tournette. Des films d’épaisseur contrélable et présentant une surface de faible rugosité de
quelques nanomeétres sont obtenus. Pour 1’émulsion, la technique de dépot par doctor blade a
contribué a I’évolution du procédé de fabrication et a donné les résultats les plus performants
par rapport a la technique de sérigraphie, tournette et spray-coating.

L’exigence, a cause des problemes PDMS/métal, a nécessité de tester différents types de
matériaux conducteurs comme électrode supérieure afin de trouver 1’électrode convenable.
Les électrodes de polymere conducteur de type PEDOT:PSS, déposables par impression, ont
montré les meilleures caractéristiques: adhérence électrode-couche électrostrictive, flexibilité,
mouillabilité et dépot en couche épaisse tout en conservant une conductivité satisfaisante.

Les micropoutres rectangulaires organiques ont été testées en mode statique afin d'évaluer la
variation de la capacité des matériaux électrostrictifs. A la suite de cela, le facteur de jauge
capacitif et le coefficient d’électrostriction, qui donnent une image sur la sensibilité
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électromécanique du matériau par rapport a la déformation, ont été calculés avec des valeurs
relativement élevées en comparaison avec des matériaux diélectriques classiques. Les
résultats obtenus confirment que les changements de capacité sont dus a la variation de
permittivité grace a la déformation du nanocomposite, et non aux variations géométriques.
Apres avoir testé plusieurs structures avec des concentrations de rGO différentes, nous avons
pu établir la concentration de rGO optimale. Le composite électrostrictif de concentration
massique 3,7 wt% montre de bonnes performances lorsque la micropoutre est déformée, avec
une variation relative de capacité supérieure a 4% pour des faibles valeurs de déformation
(<0.55%). Le fonctionnement de la structure électrostrictive comme transducteur
électromécanique en mode statique nous encourage a effectuer des tests en mode dynamique
comme résonateur pour la récupération d’énergie mécanique aprés avoir optimisé sa
géométrie et sa forme.
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3.9 Annexes

3.9.1 Annexe 1: Equipements utilisés

3.9.1.1 Microrobot : MicroBot, Imina Technologies SA

Le manipulateur de miBot est un microrobot mobile (figure 3.29.a). L'utilisation
d'actionneurs piézoélectriques dans une technologie de mouvement mobile révolutionnaire
rend le miBot™ 3 la fois extrémement précis et trés facile a contrdler. Les microrobots sont
montés sur un porte-outil particulier, de fagon a ce qu’ils se déplacent selon les deux axes X et
y en translation et aussi en rotation. Les pointes du microrobot peuvent se déplacer selon 1’axe
z dans les 2 directions. Le contrble de position est fait a I’aide d’une manette type
« Joystick ». Le déplacement suivant les trois axes peut étre contrélé manuellement ou fixé
par des nombres de « pulse » qui permettent de faire successivement des pas constants. Ces
micro-robots nous servent a faire un contact électrique sur une petite surface d’un part ou
d’appuyer sur les structures pour plier et déformer le matériau électrostrictif.

3.9.1.2 Analyseur d’impédance

L’analyseur d’impédance HP-4194A est utilisé pour les mesures d’impédance des
structures sur une large gamme de fréequence de test- 100 Hz a 40 MHz (Figure 3.29.b). Des
fonctions préprogrammées dans 1’appareil permettent de mesurer directement le module et la
phase de I’impédance de la structure. La résistance et la capacité en paralléle qui représentent
le circuit équivalent de la structure, pourront aussi étre calculées a partir des mesures. Cet
impédancemeétre permettra notamment de mesurer des capacités tres faibles (centaines de fF),
ce qui convient parfaitement a nos structures.

Micro Robot

(a) MicroBot, Imina Technologies SA (b) Analyseur d’impédance HP-4194A

Figure 3.29 : Outils de mesure (a) systeme de microrobot (b) analyseur d’impédance
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3.9.2 Annexe 2 : Nanofils d’argent

Seashell Technology

Certificate of Analysis
Silver Nanowires

Product Name: Silver Nanowires AQNW-60

Surface Modification: Non-modified

Lot Number: ST626

Physical State:

5 mg/mL suspension in isopropanol
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Property Method Value Specification Units

Ave. Diameter Microscopy 55.0 50-70 nm

Ave. Length Microscopy 7.6 5-15 zm

Silver content TGA* 0.65 <2.6 wt% m/m
Silver concentration | TGA* 5.14 <25 mg/mL

* Thermogravimetric Analysis
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3.9.3 Annexe 3: PEDOT:PSS

3050 Spruce Street, Saint Louis, MO 63103, USA
Website:  www. sigmaaldnich. com

Email UISA: techsenvisial_com

Outside USA:  eurtechseryi@sial. com

Product Specification

Product Name:
Poly(3, d-ethylenedioxy thio phene)- pol ysiy renesulfonate) - 5.0 we %, conductive screen printable ink
Product Number: 768650 i h o4 '
TEST Specification
Appearance (Color) Dark to Very Dark Blue and Black
Appearance (Form) Paste
Proton NMR spectmnem Conforms to Structure
Residue on Braporation 4 -6 %
Resistivity {Ohm.sq) 50 - 150
Viscosity (mPas) 30000 - BOOOD
Optical Density 10 - 20
SER
Product of Supplier Confirmed

Agfa-Gevasrt N.V.

Specification: PRD.3.Z05.10000035512

Sigma-Aldrich wamants, that at the time of the quality release or subsequent retest date this product conformed to the information contained in
this publication. The cwment Specification shest may be avallable at Sigma-Aldrich.com.  For further inguiries, please contact Technical Service.

Purchaser must determine the suitability of the product for its particular use. See reverse side of mwoice or packing ship for additional terms
and conditions of sale.

1of1
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Chapitre 4 : Caractérisation du transducteur
electrostrictif : vers la récupération d’énergie
vibratoire

4.1 Introduction

Les microsystemes électromécaniques électrostrictifs presentés dans le troisieme
chapitre ont été évalués en mode statique. Dans ce chapitre, nous présentons 1’électrostriction
comme mécanisme de transduction intégré dans les micropoutres organiques fonctionnant ici
en mode dynamique. Les MEMS électrostrictifs a base de micropoutres seront dans un
premier temps étudiés comme transducteurs électromécaniques puis comme micro-
générateurs électrostatiques.

Afin de maximiser la réponse électromécanique, les trois formes de MEMS organiques seront
testées en mode dynamique : une forme rectangulaire sans présence de masse sismique et
deux formes trapézoidales avec et sans masse sismique. La fabrication a été décrite chapitre 3.
La réponse électrique a la résonance des trois types de micro-structures sera ici évaluée par
analyse gain/phase aprés avoir étudié une méthode de compensation, avec comme objectif la
recherche de la concentration optimale en oxyde réduit de graphéne (rGO). L’influence de la
température sur la réponse dynamique des MEMS électrostrictifs sera présentée ainsi que
I’influence de la tension de polarisation du film électrostrictif.

Enfin, pour les meilleures concentrations en rGO, la réponse électrique sous vibration
mécanique du MEMS, notamment sa variation de capacité, sera étudiée pour la réalisation
d’un micro-générateur. Pour ces tests, un circuit de commande doit étre utilisé pour appliquer
des cycles de charge et de décharge électrique synchronisés avec les variations de capacité et
pour récupérer un maximum d’énergie ¢électrique a I’aide d’une structure électrostatique. Un
circuit de conditionnement primitif sera choisi a cet effet.

4.2 Réponse électrostrictive dynamique par analyse gain/phase

En électronique, le gain est généralement défini comme le rapport entre I'amplitude ou
la puissance du signal de sortie et I'amplitude ou la puissance du signal d'entrée. Il est souvent
exprimé en utilisant les décibels logarithmiques (dB). Un gain supérieur a un (zéro dB), qui
est I'amplification, est la propriété définissant un composant ou un circuit actif, tandis qu'un
circuit passif aura un gain inférieur a un. Dans notre cas, la mesure de gain permettra de
caractériser la réponse électromécanique du matériau électrostrictif lorsque la structure est
mise sous vibration. A la résonance mécanique de la structure, cette derniere va vibrer a une
amplitude élevée ce qui induira une déformation dans la couche a base de nanocomposites et
I’effet d’électrostriction apparaitra. Dans ce cas, le signal de sortie du circuit de mesure
intégrant la structure électrostrictive sera différent de celui d’entrée avec un pic de résonance
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électrique a la méme fréquence que la résonance mécanique. A cette résonance est associée
un changement de phase, idéalement une inversion de phase. La réponse spectrale du gain et
de la phase permettra de relever précisément ce phénomeéne de résonance induit par 1’effet
¢lectrostrictif d’un tel transducteur.

4.2.1 Mesure gain/phase par demi-pont de Wheatstone

Pour cette partie, certains details de calculs sont donnés annexe 1.
4.2.1.1 Montage et principe

Pour la mesure gain/phase, les structures électrostrictives sont montées dans un circuit
de type demi-pont de Wheatstone avec une résistance Reomp €t une capacité Ceomp réglables
servant a compenser les effets parasites, électriques et environnementaux (figure 4.1). Ce
demi-pont est alimenté par une tension continue +E; d’un c6té et —E; de I’autre c6té du pont.
Avec ce montage, nous allons mesurer a 1’aide de 1’analyseur gain/phase la tension de sortie
du pont Vs qui subira des petites variations dés que la structure sera mise en vibration a 1’aide
d’un pot vibrant. Le pot vibrant est alimenté avec une tension V, servant aussi de référence
puisque branchée sur I’entrée de I’analyseur gain/phase.

Le gain que mesure 1’appareil est le module de V¢/V. en dB avec V. I’amplitude du signal
mesurée sur la voie de référence qui est constante. La phase mesurée est celle entre Vs et la
tension Ve, le signal V. étant pris comme référence. Au final, ce montage permet la mesure de
la phase de Vs et du gain Vs en dB avec un décalage (offset) da a la tension V.
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Figure 4.1: Principe de mesure en mode dynamique incluant le demi-pont de Wheatstone
(droite) et le pot vibrant

4.2.1.2 Tension de sortie du demi-pont et sensibilité

Considérons I’impédance Zee: de la structure électrostrictive montée en demi-pont
avec une impédance Zcomp. Le demi-pont est alimenté par les tensions +E; et —E,. L’appareil
de mesure (analyseur gain/phase) permettant la mesure de Vs a une impédance d’entrée notée
Zapp. Cette impédance vaut 1MQ, elle ne peut donc pas étre négligee devant la forte
impédance des couches électrostrictives. Un modéle équivalent, prenant en compte
I’impédance de I’appareil, est donc proposé (Figure 4.2). Ce montage électrique equivalent
peut alors étre simplifié en un pont diviseur de tension grace aux équivalences appropriées
Thévenin/Norton ou Norton/Thévenin, comme schématisé Figure 4.2.

Demi-pont de Wheatstone

e
Zetec-comp/ Lvart Zeomp)
R(‘om
Ccon.-p T i E 1
Vs
ey <> y >0 2, ]m
Z
-E; Z Vi

elec E eq =E 1 Z, e.’ec/ (annip +Ze.’er)
-E BZcomp/ (Zcomp JrZet'eJ

Figure 4.2 : Montage électrique équivalent de demi-pont et les équivalences
appropriées Thévenin/Norton et Norton/Thévenin

Le pont diviseur de tension équivalent permet alors d’exprimer la tension Vs mesuree :
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V. = Zapp _ Zapp(EIZelec - EZZcomp) (4 1)
s = eq — .
Zapp M ! ZaPP (Zcomp + Zelec) + ZcompZelec

Zcomp +Zelec

Lorsque la structure est mise en vibration, cette tension de sortie Vs peut se décomposer en
une composante continue Vg et une tension variable vs :

‘/S = VSO + Vs (42)

Sachant qu’au repos, I’impédance Zgjec Vaut Zo, on definit z la composante variable de Zgjec
sous déformation telle que Zeec = Zo + 2. Alors Vs et vs peuvent s’exprimer comme sulit :

_ Zapp(Ele - EZZcomp)
Vso

= (4.3)
Zapp(zcomp + ZO) + ZcompZO

Et

_ EiZayp + Ex(Zapp + Zeomp)
s =
[Zapp(zcomp + ZO) + ZcompZO]

7 ZcompZappZ (4.4)

La sensibilit¢ d’un capteur représente le rapport de la variation du signal de sortie a la
variation du signal d’entrée pour une mesure donnée. C’est donc la pente de la courbe de
réponse du capteur. Pour notre demi-pont de Wheatstone, nous définissons donc la sensibilité
S du montage comme étant la variation de la tension Vs, soit vs, par rapport a une variation de

. dv
Zelec, SOIt z. Onauradonc : S = d—zs .

De plus, nous chercherons hors vibration a avoir le demi-pont équilibré, soit Vi =0V, ce qui
permettra d’étre plus sensible lors de la mesure des variations Vs.

4.2.2 Optimisation de la sensibilité du demi-pont de Wheatstone

Lors de nos mesures de Vs, on cherche a avoir un pic de résonance apparaissant lors de
la résonance mécanique de la structure, quand Zgec subit une variation. Dans le cas d’un
demi-pont idéalement équilibré, ce pic doit étre similaire a celui observé par mesure optique.
L’impédance de 1’appareil Zap, étant fixe ainsi que la valeur au repos Zo, la sensibilité du
as A

dZcomp AdZcomp

=0.

montage est maximum pour une impédance Zcomp telle que.

Avec cette impédance optimale, la sensibilite du montage est maximale et vaut, en remplagant

E{+E,
Z ar Z =7ZyZ :
comp P comp,opt 04app 7 (E T Eo)+20 (E++Ez)

_ Zapp(El + EZ)Z
4Z0|Zapp(Ez + Ey) + ZoE4 |

Sopt (4.5)
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L’expression de S montre que les tensions E; et E, d’alimentation du pont viendront aussi
affecter la mesure.

On pourrait de méme chercher la tension E, qui permet d’avoir la plus grande sensibilité telle

d(v,/z
que : %w. Une solution simple est de prendre E;=E,=E avec la tension la plus
2
grande possible et dans ce cas Sy, = —Zaw® o5t |a sensibilité optimale. Ceci a de plus
Zo[2Zapp+2o]

I’avantage de minimiser les effets thermiques ou liés au bruit.

Une fois I’évolution de la sensibilité¢ étudiée en fonction des parameétres extérieurs, nous
cherchons maintenant a illustrer 1’évolution du gain et de la phase mesurés lors d’un
changement de parametres, en particulier celui de Zomp.

Pour ces simulations effectuées sous Matlab, nous avons pris Zgec cOmme étant une résistance
Ro fixe en paralléle avec une capacité variable C=Cy+c. La capacité Cy est la capacité de la
structure au repos, et ¢ correspond aux variations induites par les vibrations. Ayant Zejec= Zo +
z, on peut dont écrire:

JRy cw

R
Z,=—>—etz=—""2>"—— 4.6
° 1+jC,0R, (1+ jRCoo)’ “9

Les valeurs numériques prises pour ces simulations, proches des valeurs réelles des
microstructures sont : Co= 48,5 pF, Rp=293 KQ et c= 0,1 pF. Les tensions d’alimentation
sont toutes deux identiques et valent E;= E>= 25V, et Zyp, = IMQ.

Les résultats de simulation sont donnés Figure 4.3 pour plusieurs scénarios donnant les
valeurs et 1’allure des pics de résonance de gain et de phase.

Pour les valeurs de Reomp et Ceomp de compensation égales aux valeurs de réesistance et de
capacité Ry et Co, on retrouve bien 1’image de ce qui se passe mécaniquement dans la mesure
électrique (Figure 4.3a). Les Figure 4.3b et 3¢ montrent elles ’influence des variations de
Zcomp SUT les pics de résonance. Dans le cas du demi-pont déséquilibré avec par exemple une
augmentation de 10% sur Rcomp, (Figure 4.3b), on note toujours 1’apparition de la résonance
mais les spectres de gain et de phase ne sont plus I’image du comportement mécanique ; le
gain est notamment plus faible que celui du pont équilibre.

A Tinverse, si le pont déséquilibré avec une diminution de 10% sur Ceomp, les pics de
résonance changent nettement d’allure, avec I’apparition d’une anti-résonance au niveau du
gain (Figure 4.3c). Ces simulations montrent clairement I’importance de la compensation du
demi-pont et le choix des valeurs de Ccomp €t Reomp. POUr la suite de nos expérimentations,
nous chercherons donc a toujours optimiser Z¢mp pour avoir une sensibilité maximale, et nous
prendrons toujours E;=E,=E=25 V.
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Figure 4.3 : Calculs analytiques du module en dB et de la phase de la tension de sortie Vs :
(a) pont équilibré (b) pont désequilibré avec un écart +10% sur Reomp (C) pont déséquilibre
avec un écart -10% sur Ccomp

4.2.3 Mesures électriques et optiques

Une micropoutre rectangulaire sans masse sismique (de dimension L=15 mm;
bo=0,5mm ; h= 175 um) constituée du matériau actif électrostrictif PDMS/rGO de 50um
d’épaisseur et de concentration 3,7wt% en rGO a été caractérisée mécaniquement a 1’aide du
vibromeétre puis a été placée dans le demi-pont équilibré pour évaluer sa réponse électrique.
Une fois la microstructure mise sous vibration a 1’aide du pot vibrant, les fréquences de
résonance du premier mode de flexion hors plan sont mesurées a 270 Hz par mesure optique
et a 272 Hz par mesure électrique (Figure 4.4). Cette mesure de la fréquence de résonance
grace a la réponse ¢lectrique du nanocomposite électrostrictif montre tout d’abord que nous
sommes capables de mesurer électriqguement la réponse dynamique du materiau électrostrictif,
mais aussi qu’il est possible d’envisager l’intégration de la couche PDMS/rGO comme
transducteur électromécanique. La Figure 4.5 montre que la réponse électrique du résonateur
a la fréequence de résonance augmente avec l'accélération appliquée, la déformation de la
micropoutre augmentant. Un gain maximum de 1,6. 10 est mesuré pour une accélération de
80 g.
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Figure 4.4 : Réponses mécaniques et électriques du premier mode de flexion de la
micropoutre rectangulaire électrostrictive a base de rGO fabriquée, ou Ve et Vs sont
respectivement les amplitudes des signaux de référence et de sortie mesurées par I'analyseur.
Les dimensions de la micropoutre sont L=1,5 mm ; bp= 0,5 mm ; h= 175 um, la
concentration massique en rGO est 3,7wt%

Vs/Ve

100 200 300 400 500
Fréquence (Hz)
Figure 4.5 : Réponses électriques sous différentes accélérations du premier mode de flexion
de la micropoutre rectangulaire électrostrictive a base de rGO fabriquée. Les dimensions de

la micropoutre sont L=1,5 mm ; b0= 0,5 mm ; h= 175 um, la concentration massique en rGO
est 3,7wt%

Le méme type de test a été réalisé avec une micropoutre rectangulaire constituée cette fois-ci
d’une couche électrostrictive a base de PDMS/CNT. Pour cette mesure, une faible réponse
électrique est observée a la résonance mécanique de la structure, inférieure a 1 dB (Figure
4.6). Nous avons par la suite étudié uniquement les microstructures a base de graphéne
comme charge conductrice.
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Figure 4.6 : Réponses mécaniques et électriques du premier mode de flexion de la
micropoutre rectangulaire électrostrictive a base de CNT fabriquée, ou Ve et Vs sont
respectivement les amplitudes des signaux de référence et de sortie mesurées par I'analyseur.
La dimension de la micropoutre est L=0,5 mm ; b0= 0,2 mm ; h= 100 um, la concentration
massique en CNT est 2 wt%

4.3 Optimisation de la structure : vers des structures trapézoidales

Outre les propriétés du matériau électrostrictif, les performances électromecaniques des
MEMS développés dépendent de leur géométrie. Comme présenté chapitre 2, les
micropoutres de forme trapézoidale comportant une masse sismique a leur extrémité sont d'un
interét particulier pour leur fréquence de résonance relativement faible et leur deformation
uniforme élevée. L'objectif est ici d'‘évaluer et d'optimiser les performances des
nanomatériaux sensibles a la déformation intégrée a la surface des micropoutres organiques
en vue de leur application pour la récupération d'énergie mécanique. Afin de maximiser la
réponse électromécanique, deux nouvelles formes de MEMS organiques ont été fabriqués et
testés en mode dynamique : une forme trapézoidale avec et sans masse sismique (Figure
4.7a). Comme pour les micropoutres réalisées chapitre 2, la masse sismique est a base
d'époxy chargée de particules d'Ag pour sa densité élevée (encre ESL1901-SD) mais elle est
ici déposée avec une seringue en bout de micropoutre, puis séchée pendant 30 minutes a 120
°C. La masse déposée mesurée avec une microbalance est de 86 mg. Les dimensions finales et
photographies des microstructures multicouches fabriquées sont données respectivement
Figure 4.7b et Tableau 4.1.
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Figure 4.7 : (a) Schémas des micropoutres multicouche de forme rectangulaire et

trapézoidale avec et sans masse sismique et (b) image optique montrant les dispositifs
fabriqués
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Tableau 4.1 : Dimensions des trois micropoutres fabriquees (voir détails sur les dimensions

Figure 4.7)
Micropoutre | Micropoutre trapézoidale
rectangu- | sansmasse | Avec masse
laire sismique sismique
Longueur L (mm) 15 10 10
Largeur grande base by 75 5 5
(mm)
Largeur petite base b; (mm) 7,5 2 2
Epaisseur totale h (um) 185 100 100
Masse sismique M (mg) - - 86

La Figure 4.8 présente la réponse électrique des trois micropoutres organiques a la résonance
pour une accélération de 1 g. La forme trapézoidale avec une masse sismique fournit
clairement la réponse électrique la plus élevée et la plus basse fréquence de résonance,
environ 15 Hz. Le déplacement en bout de la micro-structure trapézoidale avec masse
sismique a une accélération de 1 g est évalué a environ 1 mm, soit environ dix de fois plus
grand que celui d’une microstructure rectangulaire sans masse sismique. En effet, 1'addition
de la masse sismique a I'extrémité de la micropoutre augmente la masse du dispositif et réduit
ainsi sa fréquence de résonance, tout en augmentant la déformation subie par la micropoutre
en raison d'une déflexion importante a la résonance [1]. Le fort gain (Vs / V. = 0,085) obtenu
a 1 g avec ces structures trapézoidales, bien supérieur a celui mesuré pour les structures
rectangulaires, démontre l'efficacité de la transduction électrostrictive combinée a une
conception optimisée de la micropoutre. Les déformations, et donc le gain mesurés sont bien
croissants avec 1’accélération comme visualisé Figure 4.9.

On remarque d’apres la Figure 4.9.b que lorsque 1’accélération d’excitation de la structure
trapézoidale avec masse sismique augmente, le pic de résonance dérive vers le bas et il se
développe une hystérésis entre la fréquence maximale et la fréquence minimale du pic, ce qui
indique un effet connu sous le nom de « soft spring ». En augmentant encore I'amplitude, le
pic de la fréquence dérive vers la droite et il se développe encore une autre région d'hystérésis
avec une gamme de fréquence plus grande. Le dispositif affiche des propriétés typiques de
« soft and hard springs » a la fois. Il est clair que ce phénoméne de non-linéarité n’apparait
que pour des déplacements trés importants (il n'existe pas pour la structure sans masse
sismique) (Figure 4.9b). Les phénomeénes non linéaires sont attribués non pas au couplage
électromécanique mais a 1’accélération croissante appliquée. Une rotation d’amplitude non
négligeable des poutres déformables crée en effet une relation non-linéaire entre le
déplacement et la déformation des points de la structure. La non-linéarité est utilisée
largement dans le domaine de la récupération d’énergie pour permettre a de tels systeémes de
fonctionner sur une large bande de fréquence. Par exemple, Lavedt et al. [2] ont développé un
récupérateur d’énergie électrostatique qui affiche un comportement non-linéaire riche, y
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compris des sauts lors du balayage en fréquence, et un élargissement du spectre avec des
niveaux croissants de vibration a large bande. De nombreux dispositifs piézoélectriques et
électromagnétiques résonants pour lesquels une amélioration de la bande passante non-
linéaire a été rapportée dans la littérature. Ce phénoméne de non-linéarité observé rend
possible I’utilisation de notre dispositif comme un récupérateur d’énergie multimode qui
fonctionne sur une gamme de 3-4 Hz. L'une des perspectives intéressantes de ce travail sera
de continuer les études présentées dans le 2°™ chapitre sur les récupérateurs multimodes en
étudiant en détail ces phénomenes de non-linéarite.
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Figure 4.8: Réponse électrique a la résonance des trois formes de micropoutres
électrostrictives organiques a base de PDM/rGO avec une accélération de support appliquée
delg
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Figure 4.9: Réponse électrique a la résonance pour différentes accélérations de support
appliguées de la micro-structure trapézoidale (a) sans masse sismique (b) avec masse
sismique ; Ve et Vs sont respectivement les amplitudes des signaux de référence et de sortie
mesurées par I'analyseur.
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4.4 Concentration optimale

La transduction électromécanique d’un tel MEMS dépend principalement du matériau
actif ainsi que de sa forme et sa géométrie. Comme nous avons optimisé la forme et la
géométrie du transducteur, il reste a déterminer le matériau qui posséde la meilleure réponse
électrique en dynamique. Plusieurs micro-structures avec différentes concentrations
massiques d’oxyde de graphéne réduit dans le PDMS sont testées par analyse gain/phase en
appliquant une accelération fixe de 1 g sur le support (Figure 4.10). Tout comme pour les tests
en statique (chapitre 3), I’échantillon de 3,7 wt % de rGO présente la plus haute sensibilité
électrostrictive, étant probablement proche du seuil de percolation. Pour la concentration de
1 wt % le gain est lui presque négligeable.
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Figure 4.10 : Réponse électrique & la résonance de la structure trapézoidale électrostrictive
sans masse sismique pour différentes concentrations de rGO

4.5 Influence de la température et la tension de polarisation sur la
réponse dynamique

4.5.1 Influence de de température et de la tension sur les propriétés électriques du
matériau électrostrictif

L’évolution des propriétés électriques des matériaux électrostrictifs est ici étudiée en
fonction de la température et de la tension de polarisation. Ceci permet de valider I’endurance
du systtme de transduction électrostrictif intégré sur substrat PEN. Lors de ces tests,
différents mécanismes physico-chimiques sont susceptibles d’apparaitre pouvant modifier la
résistance et la capacité, comme par exemple des effets tunnels ou des modifications de la
résistance de contact entre les nanoparticules.

Les variations relatives de résistance et de capacité de la couche PDMS/rGO ont été
enregistrées en mode statique en fonction de la température et de la tension appliquée, et pour
différentes concentrations de rGO (Figure 4.11).
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Pour les mesures en température, un élément chauffant (Peltier) a été mis directement au-
dessous de la micropoutre ; la température de ce radiateur est contrdlée par une tension
continue extérieure et la température de la micropoutre est mesurée a I’aide d’un
thermocouple dont la jonction est placée sur la surface supérieure de la structure. Pour cette
expérience, la résistance et la capacité sont mesurées avec 1’analyseur d’impédance a la
fréquence de résonance mécanique de la structure de 218 Hz. Des variations non négligeables
de la résistance et de la capacité du matériau contenant 3 wt % de rGO sont noteées,
respectivement 51% et 9% pour une température allant de 20°C a 60°C (Figure 4.11.c). La
diminution de la résistance semble étre liée a des réactions électrothermiques ou peut étre
expliquée par un tunnel de conduction induit par les fluctuations thermiques [3], [4]. Un
réseau régulier des nanoparticules conductrices de taille égale sont reliées par des jonctions
tunnel. La conductance du matériau nanocomposite dépend fortement de I'effet capacitif et du
flux délectrons qui circulent entre deux nanoparticules voisines. Les matériaux
nanocomposite formés par des ensembles de nanoparticules adjacentes peuvent étre décrits
par les conductances locales qui dépendent fortement de la température comme exprimé dans
le modele proposé par Muller et al [5].

Pour les mesures en fonction de la tension, nous avons tout simplement appliqué une tension
variable a I’aide de I’analyseur d’impédance qui mesure la résistance et la capacité de la
couche électrostrictive a une fréquence donnée, ici la fréquence de résonance des structures.
Nous avons limité la tension a =15V, pour éviter de détruire le nanocomposite diélectrique.
Les Figure 4.11a et 11b illustrent la variation de résistance et capacité en fonction de la
tension appliquée. La capacité reste constante en fonction de la tension appliquée pour le
matériau non chargé en rGO, alors que plus le matériau diélectrique est chargé en
nanoparticules conductrices, plus il est sensible a la tension. Pour les concentrations les plus
élevées, la capacité peut diminuer de plus de 80% pour une tension de = 10V appliquée. Pour
la variation de résistance, un échauffement du matériau apparait pour une tension appliquée
croissante, suite a la dissipation par effet Joule. Alors cet effet électrothermique se traduit par
une diminution de la résistance. Mais la concentration en charges conductrices n’influe pas
réellement cette variation (Fig. 4.11).

Par contre, la diminution de capacité avec 1’augmentation de la tension ne peut étre expliquée
par un effet électrothermique, puisque la capacité augmente elle avec la température (Fig.
4.11b). Ce phénoméne apparaissant dans le matériau électrostrictif composite reste
inexpliqué.

Ce résultat sera a prendre en compte durant les tests de récupération d’énergie car le matériau
électrostrictif qui doit étre polarisé avec une tension extérieure subira alors une variation de
ses propriétes éelectriques.
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Figure 4.11 : Variations de capacité et de résistance du matériau électrostrictif pour
plusieurs concentrations de matériaux électrostrictifs (a)(b) en fonction de la tension (c) en
fonction de la température. Mesures a la fréquence de résonance de chaque structure

4.5.2 Influence de la tension et de la température sur la fréquence de résonance

Afin de caractériser précisément les MEMS résonants développés, des études
supplémentaires sur la dépendance en température et en tension ont été réalisées. Tout
d’abord, nous avons mis en vibration les microstructures a différentes températures et nous
avons mesuré simultanément les fréquences de résonance meécanique et électrique
(Figure 4.12). Les variations mesurées avec la température (gamme 20-60°C) de la fréquence
de résonance mécanique mesurée de maniere optique (Afy) sont représentées graphiquement
sur la Figure 4.13a, pour différentes concentrations. Le substrat PEN seul a aussi été
caractérisé comme référence.

Pour le PEN, la sensibilité de la frequence de résonance f, de la structure a la température,
définie a partir de la régression linéaire, est quasiment nulle dans la gamme de 20 °C a 60 °C.
Pour les structures a bases de rGO, cette sensibilité devient négative, et augmente avec la
concentration de rGO. Par exemple, pour la structure avec une concentration de 2 wt% de
rGO, pour une augmentation de la température de 20 °C a 55 °C, une diminution de 5,5% de
la fréquence de résonance (de 288 Hz a 272 Hz) est notée. Nous observons de plus une bonne
linéarité de cette variation de fréquence avec la température avec un coefficient de corrélation
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R? de 0,9908 dans cette gamme de température. La sensibilité vaut -0,18%/°C pour cette
structure a 2wt% et -0,52%/°C pour 1’échantillon a 3wt% d’oxyde réduit de graphéne. La
fréquence quasiment fixe de la structure de PEN sans couche électrostrictive valide le fait que
le décalage de la fréquence dépend du réchauffement du matériau électrostrictif a base de rGO
et non de celui du PEN.

L'évolution de la fréquence de résonance électrique du premier mode hors plan du résonateur
a base de 2wt% de rGO est représentée Figure 4.13.b. Une cohérence entre les mesures
optiques et électriques faites pour une méme structure de concentration de 2wt% de rGO est
notée, la sensibilité de f. a la température mesurée optiquement étant de -0,18%/°C, celle
mesurée éelectriquement de -0,16%/°C. Cette sensibilité a la température est similaire a celle
observée avec d’autres matériaux organiques compositeS rapportés a ce jour, comme par
exemple des microstructures résonantes a base de matériaux nanocomposites SU-8/CNT [6].
Elle est aussi comparable a celle observée sur des matériaux inorganiques [7], [8].

Comme déja présenté, La fréquence de résonnance f, pour des modes de résonance en flexion
de la micropoutre s’exprime de la fagon suivante [9]:

A2h | E
_ 4.7
fr 2ml? |12p 4.1

Dans cette équation, E représente le module d"Young effectif de la micropoutre et traduit la
rigidité de la structure. L et h sont respectivement la longueur et I'épaisseur de la micropoutre,
p représente la masse volumique du matériau, et A, la valeur propre du mode de résonance.

La variation de la fréquence de résonance avec la température peut résulter de la modification
des parameétres dimensionnels et des propriétés des matériaux, notamment le module d”Young
du matériau électrostrictif a base de PDMS et/ou du support PEN, comme le montre
I’équation suivante :

Ar _

fr 2
avec aple coefficient de dilatation thermique, az le coefficient de variation de E avec la
température, AT la différence entre ces deux températures.

1 (Ah AE

1
- + E ) = E(aD + ag)AT (4.8)

Les valeurs des coefficients de dilatation du PDMS et PEN sont respectivement :
apoms= 2x107 K™ et apen= 21x10° K™ (valeurs littérature). Ces valeurs des coefficients de
dilatation ne permettent pas d’avoir une modification dimensionnelle significative dans la
structure pour la plage de température testée et par suite, la variation de fréquence avec la
température est attribuée a des variations du module d’Young des matériaux. Cet effet a été
observé pour d’autres matériaux nanocomposites ou, lorsqu’ils sont exposés a la chaleur, leur
module de Young varie de maniére significative [6].

D’autre part, la fréquence de résonance mécanique a été mesurée optiquement pour une
tension de polarisation croissante. Quatre structures avec concentrations différentes ont été
mises en vibration a I’aide d’une pastille piézoélectrique (Figure 4.15). Le point remarquable
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dans cette mesure est qu’un seuil de tension apparait pour chaque concentration au-dela
duquel la fréquence de résonance commence & varier. Le seuil de tension apparait plus
rapidement lorsque la concentration est plus importante. Les fréquences de résonance
diminuent de 13,2%, de 250 Hz a 217 Hz au-dela du seuil de tension a 7 V jusqu’a 14V pour
la structure possédant une couche de matériaux électrostrictifs d’une concentration de 2 wt%
de rGO. Par contre, les structures a faible concentration de rGO comme le 0 wt% et le 1 wt%
ne présentent pas de variation significative de la fréquence de résonance avec la tension ou du
moins elles ont besoin d’une tension importante pour étre affectées. Le seuil de tension
dépend du seuil de percolation du matériau : lorsque le matériau est plutét conducteur (au-
dessus du seuil de percolation) il est plus sensible a la tension appliquée, et le décalage en
fréquence commence a de faibles tensions (environ 7V pour 3wt% et 15V pour 2wt%), a
I’inverse d’un matériau loin du seuil de percolation. La dissipation de chaleur est
essentiellement due & des courants de fuites au sein du matériau électrostrictif. Lorsque la
tension est appliquée, le changement thermique associé a ces courants de fuites peut expliquer
le décalage de la frequence de résonance en fonction de la tension. Cela nous raméne au cas
de changement fréquentiel en fonction de la température, la diminution spécifique de la
fréquence de résonance est alors due a une diminution de rigidité de la structure causée par
une dépendance du module de Young avec la température.
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Figure 4.12 : Spectres de résonances optiques pour une micropoutre électrostrictive avec une
concentration de 2wt% de rGO mesurés pour les différentes températures.
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Figure 4.13 : Décalage de la fréquence de résonance en fonction de la température obtenue a
partir de la (a) mesure optique du déplacement de [’extrémité de la micropoutre (b) mesure
électrique pour 3wt% en rGO
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Figure 4.14 : Spectres de résonances optiques pour une micropoutre électrostrictive avec une
concentration de 3wt% de rGO mesurées pour les différentes tensions.
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Figure 4.15 : Décalage de la fréquence de résonance en fonction de la tension pour
différentes concentrations de rGO. Mesures optiques effectuées a partir du déplacement de la
micropoutre

Ces mesures montrent bien 1’influence de la température et de la tension sur notre matériau.
Cela peut nécessiter de prendre en compte les exigences et les limites lors de la mise au point
des tests de récupération d’énergie ; tout test impose d’injecter une tension extérieure au
matériau.

Les travaux précédents montrent 1'une des premicres applications d’é€lectrostriction comme
méthode de transduction pour les dispositifs MEMS. Nous avons intégré les matériaux dans
des micropoutres organiques de forme trapézoidale avec une masse sismique a I'extrémité, ce
qui permet d’avoir des déformations élevées sur la surface supérieure, en raison de plus
grandes capacités de déflexion, par rapport au MEMS silicium ou aux micropoutres
organiques classiques. La faible fréquence de résonance des micropoutres trapézoidales
fabriquées, associée a 1’¢lectrostriction efficace, rend ces dispositifs appropriés pour la
récupération d'énergie. Ici, nous avons présenté l'utilisation d’électrostriction comme systéme
de transduction intégré dans des micropoutres organiques fonctionnant dans les deux modes
statique et dynamique. Dans cette prochaine partie, nous détaillerons I’utilisation de ces
dispositifs MEMS organiques pour la récupération d’énergie mécanique.

4.6 Récupération d’énergie mécanique

Les micro-structures électrostrictive fabriquées sont des convertisseurs d’énergie
vibratoire de type électrostatique. Dans ce paragraphe, une premiére partie traitera le principe
de conversion du micro-dispositif. Ensuite, une description des circuits de conditionnement
sera exposée et enfin nous montrerons les résultats obtenus, notamment la puissance qui peut
étre générée par notre dispositif.
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4.6.1 Principe de conversion d’un géenérateur électrostatique.

Il existe de nombreux cycles ¢lectriques de pilotage permettant d’exploiter la
conversion capacitive, mais les plus simples sont les cycles a tension constante et a charge
constante. La Figure 4.16 montre un diagramme Q-U d’un cycle de conversion électrostatique
en appliquant une source de tension externe [10].

Cycle a tension
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Figure 4.16 : Cycles de fonctionnement d 'un générateur électrostatique [11]
4.6.1.1 Cycle a tension constante

La partie rouge de la Figure 4.16 représente un cycle de conversion avec une tension
constante. Le cycle commence lorsque le générateur est soumis a une vibration mécanique et
la capacité varie jusqu’a ce qu’elle atteigne le maximum Cpax (T1). Ensuite, la capacité va
diminuer de Cmax vers Cnin tandis que la capacité variable est maintenue toujours connectée a
la source de tension (T2). Dans cette étape, la charge Q = CU diminue, d’ou I’apparition d’un
courant en provenance de la capacité variable. Cette charge pourra recharger la source de
tension ou sera envoyée vers une charge extérieure. Dans cette €tape, on gagne de 1’énergie
électrique qui provient de 1’énergie vibratoire. Enfin, lorsque la capacité atteint sa valeur
minimale, la charge de la capacité est totalement convertie et le cycle se termine (T3).

L’énergie qui peut étre récupérée a chaque cycle de conversion avec une tension constante
dépend de maniére directe de la variation de la capacité et vaut :

1
Ey_cst = E (Cnax — Cin) Urznax (4-9)

4.6.1.2 Cycle a charge constante.

Au début de ce cycle (partie en bleu Figure 4.16), la structure est soumise a une
vibration mécanique jusqu’a ce que la capacité atteigne sa valeur maximale (Cmax). A Cette
valeur, une tension électrique extérieure est appliquée au condensateur. Une charge électrique
est alors stockée dans la capacité Qo = Cmax Unin (C1).

157



Ensuite, la source de tension extérieure est éteinte et la structure est placée en circuit ouvert :
la charge électrique stockée dans la capacité est donc constante (C2). Enfin, la capacité
commence a diminuer pour atteindre une valeur Cy,n. La charge reste constante durant cette
étape (C3), ce qui entraine une augmentation de la tension aux bornes de la capacité
Umax = Qo/ Cmin. Les charges électriques sont alors extraites de la structure (C4).

L’énergie récupérée correspondant a un cycle a charge constante est :

1 1/ 1 1
EQ—cst = E (Crmax — Cmin)UmaxUmin = E(C - C )Qg (4.10)
min max

Les cycles a tension constante et a charge constante sont comparables si la méme source de
tension est utilisée pour ces deux régimes. En effet, si Unin=U.s, le cycle a charge constante
fournit Cpax / Crin fois plus d'énergie. Par contre, si Unax = Ucg, le cycle a tension constante
fournit Cpax / Crin fois plus d'énergie. La mise en ceuvre précise des deux cycles est difficile,
en raison de la nécessité d'une synchronisation précise entre le flux de charge sur la capacité
initiale et les variations de cette capacité. Il est donc indispensable d’utiliser une électronique
de conditionnement pour un fonctionnement autonome. Les circuits de commande mettant en
ceuvre une telle polarisation variable sont présentés dans la section suivante.

4.6.2 Variation de capacité en dynamique

Le principe de conversion électrostatique est basé sur la variation de capacité, alors la
premiére étape qui doit étre réalisée pour avoir un convertisseur électrostatique efficace est
d’estimer et optimiser la variation de capacité de notre dispositif. Une fois la variation de
capacité étudiée, la structure doit étre intégrée dans un circuit électronique capable de
transformer cette variation de capacité en énergie électrique. Dans le 3*™ chapitre, nous avons
étudié la variation de capacité des MEMS électrostrictifs en mode statique. Une grande
variation de capacité (4% pour 0,55% de déformation) a été estimée en particulier pour la
structure de concentration de 3,7 wt% de rGO. Ici, les micropoutres trapézoidales incluant une
masse sismique vont étre testées en mode dynamique pour évaluer la variation de la capacité
du matériau électrostrictif a la fréquence de résonance mécanique des micropoutres. Pour ces
tests, le pot vibrant entraine les dispositifs en résonance. La conductance G et la susceptance
B sont mesurées avec I’analyseur d'impédance Agilent ES061B, avec et sans accélération de
support appliquée (Figure 4.17). Le principe de mesure est le suivant: 1’analyseur
d’impédance qui balaye autour de la fréquence de résonance de la structure sert a la fois a
mesurer 1’admittance Y de la structure et a alimenter le pot vibrant (avec un amplificateur
inséré entre). Dans ce cas, la fréquence de vibration de la structure est la méme que la
fréquence de mesure. Pendant la mesure, une tension extérieure constante de 8V est injectée
pour charger le matériau électrostrictif.
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Figure 4.17 : Principe de mesure de capacité en mode dynamique

La Figure 4.18 illustre les mesures obtenues pour la conductance G et la susceptance B dans
le cas ou la microstructure est mise en vibration avec une accélération de support appliquée de
1g. La Figure 4.18a montre notamment une variation de la conductance G a la fréquence
résonance mécanique de la structure avec une faible fréquence de résonance de ~ 16 Hz, ce
qui est avantageux pour une utilisation en mouvement humain ou la récupération d'énergie
fluidique, par exemple.
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Figure 4.18 : Mesures expérimentales et calcul analytique de I’admittance en fonction de la
fréquence de la structure sous vibration a une accélération de 1g.

Un modele analytique a été développé pour mieux comprendre d’une part 1’allure ascendante
et descendante de la courbe de susceptance B (Figure 4.18b, phénomene de résonance et
antirésonance), et d’autre part la variation importante de la conductance (image de la
résistance au repos).

Lorsque la structure est au repos, elle est équivalente a une résistance R, en paralléle avec une
capacité Co. L’admittance mesurée s’exprime alors par Y = G + jB avec la conductance
G = 1/R, et la susceptance B = Cyw. L’analyseur d’impédance utilise donc la mesure de B
et G pour déterminer les valeurs de Rg et Cy:

Ry =1/G et Co=B/w (4.11)

159



Par contre, lorsque la structure est mise sous vibration, ce modele n’est plus valable. Par
exemple, si on fait un balayage en fréquence de 1’accélération qui fait vibrer la structure et
qu’on fait la mesure pour chaque fréquence, la permittivité, loin de la résonance, va étre
proportionnelle a la déformation du matériau électrostrictif, elle-méme proportionnelle a la
force appliquée au bout de la structure et donc a 1’accélération. La résistance sera aussi
dépendante de la déformation. L’expression de C est déterminée dans le deuxiéme chapitre
(équations 2.6-2.12) comme suivant:

C = Co(l + kch) (412)

De méme R peut s’exprimer par :

2EM
Avec k. =

le facteur de jauge capacitif, &, la déformation selon I’axe X, M le coefficient

€ro

d’électrostriction, E le module de Young et ey la permittivité du matériau électrostrictif. Le
facteur de jauge résistif k,. peut avoir une expression complexe pour des composites [12].

La proportionnalité entre la capacité et la déformation (et donc 1’accélération) sans déphasage
fait que la capacité mesurée par I’appareil via la mesure de 1’admittance Y est bien cette
capacité C.

A la résonance de la structure, les équations précédentes restent valables mais le lien entre la
déformation et I’accélération n’est plus juste un gain réel. Il existe un déphasage en fonction
de la fréquence (voir annexe 2). Le lien entre la déformation et 1’accélération peut alors

s’écrire :
Ex _ HO
A if _r (4.14)
* L Qfe [}
Avec
Hy=—" (4.15)
O 4mf212 '

Ou A est I’accélération appliquée au support, Q est le facteur de qualite, h est 1’épaisseur de
la couche électrostrictive, L la longueur de la poutre et fy la fréquence de résonance. En
reportant I’expression de & Ci-dessus, les expressions deviennent :

Hy Hy
C = CO 1 +kcm1‘lx R = RO 1 +kR WAX (416)
Ton TR Yon R

On ne peut plus parler alors de capacité ou de résistance, puisque leurs expressions sont des
nombres complexes et non des réels.

Supposant que 1’accélération vaut 1 g. L’admittance proche de la résonance que mesurera
I’appareil s’exprime alors comme suit :
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Y=G+jB= Gappareil +jBappareil

. Hy
= o +jCow| 1+ kcﬁ (4.17)
Yo Qfo fo
2
Enposant4 =1 — f—z et B = =L on obtient :
fo Qfo
A% + kgxHyA + B? HyB
G = keCow ——— 4.18
appareil = R A+ kgHo)2 + BZ] 10 AZ 4 B2 @19
Et
Bupparetl = 3o P G [ 14 ke o] (419)
appareil = p T(A+ kgHo)? + B2~ °“ 7 T "4z 1 B2 '

A partir de ces mesures, I’appareil calculera ce qu’il « croit » étre R et C du circuit équivalent
etonaura:

1
Rappareir = A2+kpHyA+B? 4 ko Cog B (4.20)
Rol(A+kgHo)2+B7] ¢ 0% 4z 52
Et
kRHOB HOA
C o= +C [1 the——s 4.21
wparet = Rowl[(A + kgHo)? + B2] ~ ° °A? + B2 (#21)

Les seules inconnues dans les équations précédentes sont les facteurs de gauge capacitif et
résistif. Pour obtenir ces informations importantes qui refletent notamment le coefficient
d’électrostriction en dynamique, les équations ci-dessus ont été utilisées sous Matlab pour
faire coincider les mesures expérimentales de G et B, avec le modele analytique proposé, et
ensuite déduire les valeurs de facteur de gauge capacitif et résistif. Le ‘fit”, présenté aussi
Figure 4.18 avec ke = 1000 and kg = 10 donne une bonne adéquation avec les mesures, surtout
pour la mesure de conductance. La valeur élevée de k. confirme I’excellente performance
¢lectromécanique de la transduction ¢lectrostrictive en mode dynamique. D’ailleurs, ce
résultat est surprenant par rapport aux valeurs obtenues en statique, mais a déja été observé
dans le cas de jauges piézorésistives utilisées en mode dynamique [6]. La permittivité
diélectrique de I’échantillon a 3,7wt% de rGO mesurée est de 80 a 100Hz. Le coefficient
d’électrostriction peut étre déduit a partir du facteur de gauge k.. M vaut 3,5x10 miv?,
valeur beaucoup plus importante que celle obtenue en statique et dépassant toutes les valeurs
trouvées dans la littérature.

4.6.3 Electronique de conditionnement pour conversion électrostatique

Le circuit de conditionnement de puissance joue un role essentiel au sein d’un systéme
de récupération d'énergie. Il exerce d’abord un contréle sur le récupérateur par son impédance
d'entrée. De méme, il est responsable de I'exécution des fonctions de traitement de puissance
telles que la régulation, le filtrage et la rectification. Enfin, il fournit de I'énergie a la charge.
Les circuits qui peuvent fournir les principales fonctions de conditionnement de puissance
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pour les récupérateurs de I'énergie sur une large gamme de niveaux de puissance ont été
décrits dans la littérature [13]. Plus récemment, des circuits fournissant des fonctionnalités
avancées, permettent d’influencer activement le comportement du dispositif de récupération
par un réglage électrique [14], une pré-polarisation pour des récupérateurs piézoélectriques ou
électrostrictifs [15], [16], ou le suivi de la puissance maximale [17].

Au cours du temps, la limite inférieure de puissance a été réduite grace au développement de
circuits de conditionnement de puissance plus intégrés qui fonctionnent a des niveaux de
puissance plus faibles [18], [19] et en réduisant les pertes dues aux capacités parasites.

Un circuit de commande électrostatique doit étre utilisé pour appliquer des cycles de charge et
de décharge électrique synchronisés sur la variation de capacité et récupérer un maximum
d’énergie ¢électrique a ’aide d’une structure électrostatique. Plusieurs types de circuits de
conditionnement ont ainsi été mis au point pour les transducteurs capacitifs : circuit de
conditionnement primitif [20], circuit de conditionnement a charge constante [21], circuit de
conditionnement a tension constante [22], pompe de charge avec interrupteurs automatiques
(diodes) [23], pompe de charge avec circuit de retour résistif ou inductif [24]. Cette partie du
projet a été menée dans le cadre de I’ANR ELENA. Nous ferons ici des premiers tests avec un
circuit primitif, puis nous nous intéressons au circuit de pompe de charge avec un circuit de
retour inductif. L’équipe puissance du Laboratoire IMS a été en charge du développement de
Ce circuit.

Les paragraphes suivants détaillent le principe de fonctionnement de ces deux circuits de
conditionnement utilisés au cours de ce projet.

4.6.3.1 Circuit primitif

Le circuit primitif se compose d'un grand condensateur réservoir Ces préchargé, un
condensateur de capacité variable beaucoup plus faible Cysr et d’une résistance de charge
Reharge (Figure 4.19) [25]. Quand Cy,, varie, un flux de charges se cree entre Cyes et Cyar, €t son
intensité dépend de la valeur de la résistance. Le courant qui traverse la résistance dissipe de
I'énergie, et cette résistance est a son tour alimentée par I'énergie mécanique extraite de la
variation de Cyqr.

Le fonctionnement de ce circuit est basé sur I'hypothése selon laquelle la somme des charges
de Cres et Cyar €St constante dans le temps. En d'autres termes, nous supposons qu'il n'y a pas
de fuites sur ces condensateurs, ce qui n’est évidemment pas réaliste. A cet inconvénient
majeur s’ajoutent deux inconvénients secondaires du circuit. Tout d'abord, ce circuit ne peut
pas augmenter la tension de la pré-charge de Cyes. Il est connu que les transducteurs capacitifs
(électrostrictifs) ont souvent besoin de tensions de polarisation assez élevées pour étre
efficaces (des dizaines de volts), tandis que les tensions initialement disponibles sont
généralement faibles (quelques volts). Cette architecture ne comporte pas le mécanisme qui
permet une augmentation de la tension de polarisation a partir d'un faible niveau initial. Le
second inconvénient est la tension alternative d'alimentation de la charge. En conséquence,
une rectification est nécessaire. Cependant, ce circuit peut étre utile dans des tests de
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laboratoire, par exemple dans la caractérisation des transducteurs fabriqués. Dans ce cas, Cres
peut étre remplacée par une source de tension continue.

R R

charge

Cres Cvar Z __VDC var_
i e— 7

Figure 4.19 : Circuit de commande primitif pour transducteur électrostatique

| N

4.6.3.2 Circuit de pompe de charge

L'emploi de la pompe de charge dans le circuit de conditionnement de I'énergie a été
initialement proposé par S. Roundy [26]. Cette solution élimine le probleme du contréle du
flux de charge vers et a partir de la capacité variable. Une pompe de charge est constituée de
deux diodes et de trois condensateurs : un grand condensateur réservoir Cyes, Un condensateur
de stockage temporaire Cgore d'une taille plus petite, et un condensateur C,,r variable variant
entre Cnin et Crax (Figure 4.20). L'état initial de la pompe de charge est défini comme suit : les
trois condensateurs sont préchargés a une tension Vo, de sorte que Vyes = Vyar = Vsiore = Vo, €t
le transducteur variable contenant une charge Qo commence a varier jusqu’a sa valeur
maximale possible Cnax. Quand toutes les tensions de nceud sont égales, les diodes D et D,
sont toutes deux hors tension.

Lorsque Cyar st & Crax, la diode D; est passante, et les charges sont transférées de Cyar @ Cres.
Lorsque la capacité diminue, les deux diodes sont blogquées. Etant donné que Cy est
électriquement isolé, sa charge est constante et la diminution de la capacité se traduit par une
augmentation de sa tension. Quand Cy,r est & Cpin, la diode D, est polarisée en direct et les
charges "sous tension™ de Cy,r SONt "pompées™ par un petit condensateur de stockage Ceiore,
qui est plus grand que C,,r mais beaucoup plus petit que Cres.

Les vibrations mécaniques qui ont accompli un travail sur le condensateur du transducteur
provoquent une augmentation de I'énergie totale stockée dans le systéme ce qui correspond a
l'augmentation de la tension sur Csre par rapport a Cres. Apres plusieurs cycles de pompe de
charge, le condensateur de stockage sature éventuellement ce qui signifie qu'il ne peut pas
recevoir des charges de Ces. Par la suite, une méthode de retour d'une partie de la charge de
Cstore & Cres doit étre utilisée.

Les objectifs du circuit de retour sur la base d'une conversion « Buck DC-DC », parfois
appelé "circuit flyback™ sont : de permettre le retour de la pompe de charge a un état qui
correspond a une puissance maximale de la récolte et de transférer I'énergie accumulée dans le
domaine mécanique stockée dans la restauration du systéme a Cyes. Le circuit de retour est
composé d'un interrupteur SWy, une inductance L;, une diode D3 et un transformateur. Ce
circuit, bien que trés performant, n’a pas pu €tre implémenté au cours du projet.
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Figure 4.20 : Circuits de commande pour transducteur électrostatique : pompe de charge
avec circuit de retour inductif [27]

4.6.4 Loi de la variation de la capacité par rapport au cycle mécanique.

En vibration, la loi de la variation de la capacité variable C,,r de notre transducteur
dépend de la déformation &(t) (induite par une déflection verticale z(t) de la structure et des
caractéristiques des matériaux électrostrictifs). Cependant, pour ce type de structure et pour
une période de vibration, nous supposons toujours que le transducteur ne pourra subir qu'un
seul maximum local et un minimum local (Cpax €t Crin)-

Un transducteur capacitif classique est caractérisé par la relation entre la position de
I’électrode mobile x et la valeur de sa capacité Cy4(X). Cette fonction dépend de la géomeétrie
du transducteur : le plus souvent ¢’est une capacité plane dont une des électrodes se déplace
parallélement ou dans le sens normal par rapport aux plans. La Figure 4.21 présente trois
caractéristiques typiques des transducteurs capacitifs : une caractéristique hyperbolique
obtenue pour un transducteur a rapprochement normal des électrodes, une caractéristique
lin€aire obtenue pour un transducteur a mouvement parallele de 1’¢électrode mobile, et une
caractéristique de type “dent de scie” obtenue pour un transducteur a mouvement parallele et
a plusieurs segments.
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Figure 4.21 : Exemples de variation de la capacité C,, par rapport au déplacement x (t) de la
masse sismique, issu de [28]

En mode statique, nous avons remarqué que la compression (déflexion la micropoutre dirigée
vers le haut) et I’extension (déflexion de la micropoutre vers le bas) du matériau électrostrictif
provoquent systématiquement une diminution de la capacité mais a des degrés divers. Alors
que la capacité du transducteur est maximale (Cpax) lorsque la micropoutre est a son état
initial, & chaque mouvement vers le haut ou vers le bas de vibration, on ne mesure que des
valeurs de Cyq inférieures & Crax, NOtées Cini €t Crinz pour les 2 positions extrémes (Figures
4.22a et b). Le mouvement reste périodique comme I’accélération, avec cependant, pour
chaque période de I’accélération, deux passages par la valeur Cpax, alors que 2 minima Cping
et Cmin 2 Sont observés. Ce principe de fonctionnement, bien que contrintuitif, a déja été
observe a 1’échelle macroscopique.
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Figure 4.22 : (a) Schéma d’une micropoutre en vibration montrant les trois positions et les
valeurs de capacité associées (b) cycle de variation de la capacité par rapport au cycle de
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4.6.5 Test de récupération d’énergie avec circuit primitif

Le MEMS électrostrictif a été relié a une résistance de charge et a une source de
tension continue externe de 20V, afin d'évaluer la puissance récupérée par nos dispositifs
MEMS résonants. La tension de sortie est mesurée par un oscilloscope (Tektronix -
DPO4054B) aux bornes de la résistance de charge une fois la structure mise sous vibration
mécanique. Le circuit électrique équivalent est présenté figure 4.23.

_______

R\;rar :
IVIEIVIS-
---------- (|: er } ‘ Oscilloscope
<> charge , Rapp Vv
7777 T I :

Figure 4.23 : Montage équivalent d’un circuit de commande primitive
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La resistance de charge étant mise en parallele avec la résistance de 1’appareil de 1IMQ, cette
derniére ne peut pas étre negligeable. On définit alors la résistance de mesure R par :
RchargeRapp

R=e—rrror— 4.22
Rcharge + Rapp ( )

A t=0, le circuit est alimenté par une tension continue et la structure est mise sous vibration.

L’oscilloscope mesure alors une tension continue induite par Vgim €t aussi une tension
sinusoidale liée aux vibrations de la structure.

Par un bilan des puissances, on peut montrer qu’en régime continu (DC), la puissance fournie
par I’alimentation P, est dissipée par effet Joule dans la résistance Ry de la structure
électrostrictive MEMS qui posséde des fuites, mais aussi coté oscilloscope, dans la résistance
équivalente R. Par ailleurs, en régime alternatif (AC), la puissance dissipée dans Ry est
perdue, alors qu’on pourra récupérer la puissance dissipée dans R. La puissance perdue dans
le circuit s’exprime alors comme suit :

2 2
Vaiim + Veff (4.23)

Pperd= Palim+PMEMS=R0+R Ro
Et la puissance récupérable:
2
Verr (4.24)

La puissance de sortie finale sera alors :

Pfinal = Precup - Pperd (4.25)

La structure trapézoidale incluant une masse sismique optimale, qui possede la variation de
capacité la plus élevée (3,7 wt%) a été testée pour déterminer la puissance de sortie qui peut
étre récupérée. Elle est mise sous vibration avec une accélération de 1 g. La fréquence de
vibration est fixée a la résonance mécanique de la structure (17 Hz). Le matériau est chargé
par une tension de 20 V. La mesure aux bornes de la résistance de charge est représentée
Figure 4.24. Une structure référence de PDMS pur est également testée dans les mémes
conditions de mesure. Les deux graphes montrent définitivement la présence d’une tension
alternative de sortie apparaissant pour la structure électrostrictive. La forme du signal de
sortie valide 1’hypothése présentée dans le paragraphe précédent, avec pour chaque période
mécanique (courbe bleue) deux périodes électriques (courbe noire).
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Figure 4.24 : Tests de récupération d’énergie avec le circuit primitif (a) tension de sortie et
accélération mécanique en fonction du temps pour une structure référence de PDMS pur (b)
tension de sortie et accélération mécanique en fonction du temps pour la structure
PDMS/rGO (3,7wt%)

La puissance de sortie dépend de la résistance de charge Rcharge qu’il faut optimiser pour
récupérer le maximum de puissance. La résistance de charge fixe est remplacée par une boite
de résistance variable pour cette étude. Des mesures successives sont faites avec des valeurs
de Renarge Variant entre 10 KQ a 11 MQ. La Figure 4.25a montre I'existence d'une résistance de
charge optimale (Roptima = 166 k) pour laquelle une puissance maximale de 58 nW a 1 g est
générée. Les dimensions de la micropoutre trapézoidale sont 10 mm de longueur, 5 mm de
largeur de large base, 2 mm de largeur de petite base et 100 um d'épaisseur, en plus de la
masse sismique de dimension 4x2x0,3mm°. Prenant en compte ’ensemble de ces éléments, le
micro dispositif fournit une densité de puissance de 8,15 uW/cm?®a 1 g. Pour ce calcul, seul le
volume de la micropoutre a été pris en compte et non le volume de déplacement de la
structure. Ce microgénérateur électrostrictif original est ainsi un bon candidat pour des
applications de récupération d'énergie.

En outre, la Figure 4.25b montre une augmentation de la puissance de sortie avec I'amplitude
du déplacement de la microstructure, ou la plus grande puissance est mesurée a la résonance,
comme attendu. La mesure est faite en appliquant une tension continue de 20 V avec
résistance de charge de 200 kQ et une accelération de 1 g. La courbe montre que, loin de la
résonance mécanique (17 Hz) de la structure, la puissance récupérée est nulle alors que
proche de la résonance, 1’énergie vibratoire peut étre récupérée. Enfin, on observe une
augmentation de la puissance de sortie variant linéairement avec l'accélération du support
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avec une pente de environ 34 nW/g pour une résistance de charge de 250 KQ et une tension
de polarisation de 20V (Figure 4.25c). L'électrostriction est généralement définie comme un
couplage quadratique entre la déformation et la polarisation (Chapitre 1). Si le polymére
électrostrictif est soumis a un champ électrique de polarisation continue, le courant induit par
la vibration de la structure est donné par Meddad et al par la relation suivante [29] :

I = 2MEVp, f %db‘ (4.26)
Avec M le coefficient d’électrostriction, E le module de Young, Vpc la tension continue
appliquée au mateériau, ¢ la déformation du matériau et S correspond a la surface du polymere.
Cette expression décrit la fonction expérimentale de la réponse en courant du matériau pour
une déformation et un champ électrique appliqué. En effet, lorsqu'un champ électrique est
appliqué a toute matiére, il détermine le déplacement de la charge qui conduit a des champs
de déformations induits. C’est ce qui est clairement montré Figure 4.25 d’ou la puissance de
sortie augmente aussi avec la tension continue appliquée.
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Figure 4.25 : Puissance de sortie du générateur MEMS électrostrictif (a) en fonction de la
résistance de charge a la fréquence de résonance avec une accélération de support appliquée
de 1 g; (b) en fonction de la fréquence avec une accélération du support appliquée de 1 g et
une résistance de charge fixe a 200 kQ2; (c) en fonction de I'accélération du support a la
fréguence de résonance et une résistance de charge fixe a 200 k2 (d) en fonction de la

tension continue a la fréquence de résonance et avec une accélération de 1 g
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4.7 Conclusion

L’utilisation des matériaux nanocomposites dans le domaine de la récupération
d’énergie est trés avantageuse et 1’ajout des nanoparticules conductrices se traduit par une
augmentation de 1’énergie récupérée. Les matériaux nanocomposites a base de graphéne et du
PDMS sont utilises pour la récupération de I’énergie ; ils sont caractériseés par un coefficient
élevé électrostrictif (3,5x10™ m?/V?) et une constante diélectrique géante (allant de 10-1000
a 100 Hz). Le présent travail montre l'une des premiéres applications d’électrostriction
comme méthode de transduction pour les dispositifs MEMS pour la récupération d’énergie.
Nous avons intégré ce matériau dans des micropoutres trapézoidales organiques avec une
masse sismique a I'extrémité ce qui permet une déformation élevée sur la face supérieure, en
raison de plus grandes capacités de déplacement, par rapport aux MEMS silicium ou
micropoutres organiques de forme classique. La faible fréquence de résonance des
microleviers trapézoidaux fabriqués associée & une électrostriction efficace rend ces
dispositifs appropriés pour la récupération d'énergie.

Tableau 4.2 : Comparaison entre la densité de puissance récupérée par notre structure et la
densité de puissance récupérée par des matériaux électrostrictifs classiques

Polymere électrostrictif Densité de puissance
(pW/cmg)

[30] PU 1,11

[30] PU/PANI 2 wt% 1,54

[31] P(VDF-TrFE-CFE) 280,00
Notre microgénérateur PDMS/rGO 3,7wt% 8,15

MEMS
PU: Polyurethane, PANI : polyaniline conducteur

La structure ayant une concentration de 3,7 wt% de rGO obtient la meilleure réponse
électromécanique en mode dynamique. Les micropoutres fabriquées présentent d'excellentes
performances électromécaniques en mode dynamique avec un facteur de jauge capacitif de
1000 pour une accélération de 1 g. Avec cette accélération, I'expérience de vibration au
premier mode de résonance de la poutre trapézoidale optimisée (=17Hz) génere une puissance
électrique de 58 nW. Ce microgénérateur électrostrictif original, réalisé a faible colt dans une
approche tout organique, est un excellent candidat pour des applications de récupération
d'énergie, en fournissant une densité de puissance de 8.15uW / cm® a 1 g grace a Deffet
électrostrictif géant de rGO/PDMS et a la structure trapézoidale optimisée. En comparant
avec des matériaux électrostrictifs standards tels que le polyuréthane et le P(VDF-TrFE-CFE),
le tableau 2 montre que la densité de puissance récupérée par notre structure est du méme
ordre de grandeur et parfois beaucoup plus grande que la densité de puissance des matériaux
¢lectrostrictifs classiques, sachant que notre matériau n'a pas besoin d’une pré-polarisation
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sous champ électrique élevée avant utilisation, ce qui est un avantage pour la récupération
d’énergie.

4.8 Annexe

4.8.1 Annexel : Expression de la tension Vs de sortie du demi-pont de Wheatstone
(paragraphe 2.1)

La tension Vs qui est mesurée par I’analyseur gain/phase peut s’exprimer par :

— Zapp Zapp Zelec Zcomp
Vs = eq —

ZcompZelec
Zopp t ———

ZeompZ 1 2
Zopp + LcompZelec Zeomp t Zetec Zeomp t Zetec

ZcomptZelec ZcomptZelec

_ Zapp (Elzelec - EZZcomp)
Zapp (Zcomp + Zelec) + leelec

Cette tension est composée d’une tension continue Vg et une variable vs lorsque Zeec change,
avec Z, sa valeur au repos et z sa variation.

Zapp (E1Z0 - EZZcomp)

Vso = (4.27)
" Zapp(Zeomp + Z0) + ZeompZo
Et:
V. = Zapp(Ele - Elz - EZZcomp) _ Zapp(Ele - Ezzcomp)
° Zapp (Zcomp + ZO) + ZcompZO + Zcompz Zapp(Zcomp + ZO) + ZcompZO
(4.28)
ErZapp + E2(Zapp + Zeomp)
= 2 ZcompZappZ
[Zapp(Zcomp + ZO) + ZcompZO]
a)
La sensibilité du montage est maximum pour une impédance Zcomp telle que. —*— = 0.
comp
Vs
d(z
chomp
_, { Ey[2Z%, + ZoZapp + ZappZeomp + ZoZcomp| + E1[2Z2pp + 2Z0Zapp]
— Zapp )| 3 comp
[Zapp(Zvar + ZO) + ZvarZO]

+ [ElZaPP + EZ(ZGPP + Zcomp)] [Zapp(Zcomp + ZO) + ZCO?nPZO]} =0
[Zapp(zcomp + ZO) + ZcompZO]3

Alors :
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7 —7 7 E, +E,
Comp.opt = “0%app Zapp(E1 + Eo) + Zo (E; + E3)

_ Zapp(El + EZ)Z
opt 42| Zapp(Ez + E1) + ZoE,]

Us

V4

On pourrait de méme chercher la tension E; qui permet d’avoir la plus grande sensibilité telle
d(v,/z
que : —( /Z)uy =0.
dE,
Vs
Aoy  Zapyp(Ex + E3) Zapy(E; + Ey) + 220,

dE, 4Z, [Zapp (Bx + E2) + ZoEs ]

Si I’impédance du capteur est une résistance Ry fixe en paralléle avec une capacité variable
C=Co+c, la capacité C, étant la capacité au repos et c la partie variable, alors I’impédance
totale Z s’écrit :

Ro
J(CotO)w Ry Ry
U S ey (G PR RN (1+ L)
0" j(cotow Jitobo 1+jRoCow
_ R, ( JRocw )_ Ry jRozcw
(14 jRyCow) 14 jRoCow/ (14 jRyCow) (1 + jRyCow)?

4.8.2 Annexe 2 : Proportionnalité entre accélération et déformation (paragraphe 6.2)

L’équation différentielle qui relie la déflexion en bout de structure W a 1’accélération
du support ag s’écrit :

MW, +nW, +kw, =M, a,
Donc dans le domaine fréquentiel :

_Meff wZ\NL + Ja”7W|_ + kWL = Meff A%

Donc :
Meff
M
W — eff- &: k &
"M 0 + jon+k 1+ij_Meﬁ i
k k
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, . . 1 f K o
En introduisant la fréquence naturelle, f0:2— v et le facteur de qualité
T eff

=—= , il vient :
2& n
A
4% f 2
WL(f)Zﬁ
4+ -
QfO fO

Dans le cas d’une structure de type ‘triangle’, si on suppose que la déflexion a la résonance
est comme la déflexion en statique obtenue par une force en bout de structure, alors la
déformation en surface de la structure s’écrit :

; _h —hd’w_h12FL _h2w_ _ hw,
* 2R 2dx* 2Ebh® 2 L7 L

Alors la fonction de transfert entre la déformation en surface et 1’accélération du support est :

h
e () _ 4r* £ 717
2
Qfy o
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Conclusion générale

A cours de ce travail de these, une solution alternative de MEMS efficaces dans le domaine
de la récupération d'énergie vibratoire ambiante a été proposée. Le premier objectif a été
d’augmenter la densité de puissance générée par un générateur €lectrostatique en utilisant les
propriétés physiques de matériaux électrostrictifs dont les variations de capacité liées aux
variations de permittivité sous déformation peuvent étre clairement supérieures a celles
obtenues par des changements de géomeétrie. Des nanocomposites polymeres électrostrictifs
en réseaux de quasi-percolation ont été utilisés. Le choix s’est porté sur 1’oxyde de graphéne
réduit (rGO) utilisé en tant que charges conductrices, dispersées dans une matrice PDMS qui
est un elastomere diélectrique souple et déformable. Ces nanocomposites originaux,
caractérisés par un fort coefficient électrostrictif (3,5.10%° m? / V?) et une constante
diélectrique géante variant de 10 a 1000 a 100 Hz, présentent des valeurs élevées par rapport
aux matériaux électrostrictifs a base de CNTs et aux polymeéres diélectriques purs tels que le
P(VDF-TrFE-CFE) et le PU.

En premier lieu, un convertisseur mécanique-mécanique représentant une partie du systeme
de récupération d'énergie vibratoire a été développé. Les simulations par éléments finis
associées a des calculs analytiques ont permis d’optimiser la forme et les dimensions de la
micropoutre organique afin de maximiser la déformation sous vibration, notamment a une
fréquence de vibration correspondant a la résonance de la micropoutre. La forme trapézoidale
comportant une masse sismique a son extréemité conduit aux meilleurs résultats : une
fréquence de résonance faible et une déformation uniforme sur la surface supérieure, bien
adaptée pour une future transduction électrostrictive. Ces résultats de simulation ont pu étre
validés en fabriquant des micropoutres organiques trapézoidales en époxyde SU8 par
photolithographie et une masse sismique composite Ag/époxy sérigraphiée. Comme pour les
simulations, la fréquence de résonance a été réduite d'un facteur supérieur a 10 par rapport a
une forme triangulaire sans masse sismique. Enfin, contrairement a la structure rectangulaire,
les résultats montrent une déformation uniforme de la surface de la forme trapézoidale. Ainsi,
nous avons réussi a fabriquer un récupérateur multimodes composé de cing systemes de type
poutre-masse permettant de couvrir une gamme de fréquence autour de 300 Hz.

Nous nous sommes ensuite intéressés a 1’application du phénoméne d’électrostriction comme
méthode de transduction électromécanique pour des dispositifs MEMS. L’apport original de
ce travail est l'intégration du matériau électrostrictif nanocomposite dans les MEMS
organiques a faible colt avec une approche bas colt, tout-organique grace a I’utilisation de la
xurographie. Le MEMS est formé du matériau électrostrictif pris en sandwich entre deux
¢lectrodes. L’adhésion des électrodes métalliques, difficile sur la matrice PDMS du
nancomposite, a nécessité de tester différents types de matériaux conducteurs. Les électrodes
de polymere conducteur de type PEDOT:PSS, réalisables a 1’aide d’une technique
d’impression, ont montré les meilleures caractéristiques : adhérence eélectrode-couche
électrostrictive, flexibilité, mouillabilité et imprimables par sérigraphie, tout en conservant
une conductivité satisfaisante. Un test en mode statique a permis d’évaluer la variation de

179



capacité pour différentes concentrations d’oxyde réduit de graphéne rGO. Le meilleur facteur
de jauge capacitif (FGc= - 6,7) du capteur MEMS, obtenu pour la concentration (3,7% en
masse de rGO) proche du seuil de percolation a faible déformation € <0,6%, corrobore notre
hypothése. Des cycles consecutifs sous déformations élevées n’ont pas montré de dégradation
du MEMS. Des tests en mode dynamique de la micropoutre de forme trapézoidale comportant
une masse sismique a son extrémité (10mm de longueur, 5mm de largeur de grande base,
2mm de largeur de petite base et épaisseur de 100um) ont été effectués. La faible fréquence
de résonance des microleviers (= 17Hz) associée a une électrostriction efficace rend ces
dispositifs appropriés pour la récupération d'énergie. En effet, les micropoutres ainsi
fabriquées présentent d'excellentes performances électromécaniques en mode dynamique avec
un facteur de jauge capacitif de 1’ordre de 1000 pour une accélération de 1 g. Avec cette
accélération, les expériences sous vibration pour le premier mode de résonance de la
micropoutre trapézoidale optimisée ont permis de mesurer une puissance électrique de
~58nW. Ce microgenerateur électrostrictif original réalisé a faible colt dans une
approche tout-organique s’aveére donc étre un excellent candidat pour des applications de
récupération d'énergie, en fournissant une densité de puissance de 8.15uW/cm?® & 1 g grace a
I’effet électrostrictif géant de rGO/PDMS et a la structure trapézoidale comportant une masse
sismique optimiseée.

Les perspectives a court terme de ce travail concernent 1’utilisation d’un circuit de
conditionnement plus performant pour remplacer le circuit primitif. Le circuit a pompe de
charge avec un circuit de retour permettant de gérer I'énergie convertie de maniére optimale a
été choisi. Des tests préliminaires ont été réalisés en intégrant la micro-structure dans ce
circuit de pompe de charge développé par 1’équipe de puissance de I'IMS a la fin de ce
travail. Pour une fréquence de retour égale a 100Hz, une puissance de sortie de 1’ordre de
2nW pour la micro-structure électrostrictive a été obtenue alors que le bilan des puissances
sur tout le circuit montre une perte de 65,5nW pour une structure PDMS pure. Ces résultats
restent cependant a confirmer.

De nouvelles pistes de travaux pourraient étre également exploreées :

e Synthese de matériaux plus résistifs et moins sensibles a la tension pour diminuer la
perte de puissance récupérée ;

e Intégration du matériau électrostrictif sur la surface de la micro-structure trapézoidale
optimisée au cours du second chapitre en utilisant une méthode de dépdét adaptée, le jet
d’encre par exemple ;

e Tirer profit du phénoméne de non-linéarité observé a la fréquence de résonance de la
structure trapézoidale avec masse sismique. Ceci devrait permettre d’obtenir un
microgénérateur efficace pouvant couvrir une large gamme de fréquence et utilisant
diverses sources d’énergies vibratoires.
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