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Résumé -

Les nanotubes de carbone sont des vecteurs privilégiés de la diffusion des nanotechnologies dans des
thématiques ou la taille caractéristique destilou d’'investigation peutvarier de [I'échelle
micrométrique a I'échelle nanométrique. L'intégratpariétale de ces derniers sur les parois de micro
échangeurs a pour objectif d’augmenter la surfd@hange et ainsi le coefficient d'échange
thermique global. Deux procédés de microfabrication seront présentés.

Nomenclature

D, diamétre hydrauliquen S  surface d’échangey

F facteur de correction T  températurel

h coefficient d’échange localy.m?K™* Symboles grecs
K coefficient d’échange globaly.n?.K*
Nu nombre de Nusselt

P puissance thermiqu/ logarithmiqueK

R. résistance thermique locale de conduction, K.w 77 rendement d-ailette

AT, difference de température moyenne

1. Introduction

La miniaturisation des composants électgoris s’accopagne de contraintes séveres au
niveau de la température de fonctionnemesté&éments actifs. Tuckerman et Pease ont été
les premiers a développer en 1980 [1] des microcanaux en silicium pour refroidir ces
structures. Les échangeurs de chaleur évolaeisi vers les mini et micro-canaux afin de
dissiper les densités de flux saesse croissantes dans diverstésynes miniaturisés [2]. Cette
transition technologigue a mis en évidence de nouveaux problemes : passage micro/macro,
distribution des fluides, éthbsement des régimes, choix des matériaux, augmentation des
chutes de pression [3].

La finalité de notre travail est I'étude de témsification des transfisrthermiques au sein
de micro-échangeurs. Queligie soit I'échelle considéréka puissance thermique échangée
entre deux fluides au sein d’'un éngaur peut s’exprimer comme suit :

P= KSF ATy, 1)

avec : K le coefficient d’échange global (WhK™),
S lasurface d'échange @
F un facteur de correction dépendant dgdamétrie et du sens des écoldats,
AT, la difference de température moyenne logarithmique (K).
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L'intensification des transfts thermiques &T,, fixée impose donc une augmentation du

produit KS ou une diminution de la résistance thermique gloﬂ;é(l& S). Cette résistance
thermique globale s’expriencomme la somne trois résistances thermiques locales :

r__ 1 +R; +# (2)
KS mh$§ n2 S
avec: 1/(n hS) larésistance thermique locale de convection coté fiuigeW™),
R. la résistance thermiie locale de conduction (KW,
hy le coefficient d’échange convectif local c6té fluidéw.n?.K™),
ni le rendement d’ailette coté fluide
S la surface d’échange c6té fluidgm®)

Dans la mprité des cas, les parametres limitant le transfert thermique au sein d’un
échangeur de chaleur sont les résistancesnifpees locales de convan. Intensifier les
transferts thermiques consiste a minimiser les résistances thermiques locales.

Une premiére solution est d’augmenteric@efficient d’échage convectif locah. Or, la
transition technologique d’échangeur macopégue a microscopique induit naturellement,
grace a une réduction du diametre hydraulidye, une augmentation de ce coefficient

d’échangeh puisqueh=Nu /D, . Mais, une diminution du diametre hydraulique augmente

considérablement les pertes de charge liées a la circulation d’'un liqguide dans de telles
structures, pertes de afge qui imposent un alourdissemeles infrastructures connexes ce

qui contrarie la philosophie a l'origine de cettémarche de miniaturisation. Une solution,
alors possible pour diminuer ces pertes de charge, serait d’'utiliser comme fluide caloporteur
de I'air plutét que de I'ealMais ce choix présente a nouvaauinconvénient majeur qui est

la diminution du coefficient d’é@nge d’un facteur proche de pér rapport a celui de I'eau.

Une solution idéale serait de conserM&ir comme fluide réfrigérant dans des
configurations ou I'on aurait considérablement augmenté la surface d’écBartget article
a pour objectif la grsentation d’une nouvelle génératiodaliangeurs de chaleur basés sur
l'intégration pariétale de matubes de carbone (NTC) afinadgmenter significativement la
surface d’échange. Les nanotubes de carbonedssnbutils intéressants et originaux pour
aborder la transition de la microfluidique véashanofluidique. Leurs propriétés physiques et
leur trés grand rapport d’'aspect permettent d’'imaginer des configurations expérimentales
inédites. La texturation desnoés d'échangeurs par des nartwds, comme représenté sur la
Figure 1, offre des perspectives intéressantes.

Nanotubes de carbone

P
£

Figure 1 :Intégration des nanotubes de carbone sur les parois de microsystémes fluidiques
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La conception d’échangeur de chaleur ades surfaces améli@® ou le transfert
thermique s’effectue a une échelle macroscopigaet étre réalisé a I'aide de différentes
méthodes de fabrication largement éprosvést fiabilisées denos jours (usinage,
électroérosion, emboutissage, ...). Malheureusement, ces méthodes ne sont pas applicables a
des échelles microscopiques. La finalité déecétude, qui lui conférson caractére innovant,
est de développer un procédé permettant darswlidement des tapis de nanotubes sur les
parois de microsystemes fluidiques. Ces nanotubes de catwhnalors utilisés comme des
nano-ailettes permettant d’augmenter ldese d’échange de I'échangeur de chaleur.

Deux procédés de microfabrication ont ététde. La premiére approche est basée sur
l'intégration de nanotubes @arbone au sein d’'une résine photosensible épaisse. La seconde
approche fait appel a la croissance de nanetdbecarbone sur un substrat en silicium grace a
la méthode CVD (Chemical Vapor Depositjassistée d’un filament chaud.

Cet article aborde uniqguement la conceptitence type d’échangeute chaleur innovant,
étape amont indispensable pour une ack@risation aval des performances
thermohydrodynamiques et I'étude de I'intensifica des transferts émmiques a une échelle
microscopique. De plus, cette étape deilfisddtion des méthodes de microfabrication est
primordiale pour assurer une transition aisés lde I'étape finale d’industrialisation du
procédé.

2. Résine photosensible
2.1.Méthode de microfabrication

Cette nethode utilise des nanotubes de carbidmdéa société Nanoledge (Montpellier) qui
ont les caraéristiques suivantes :

Diametre Longueur Surface spécifique Conductivité thermique
1,33 nm 2a5um 1250g" > 3000 W.nt.K™

Tableau 1 Caractéristique des nanotubes de carbone utilisés

Ces nanotubes n’absorbent pas le rayonnement UV utilisé pour insoler iless rés
photosensibles, et ainsi leur présence a@# pas les procédés d’insolation et de
développement de ces polyméres. Anecdotique lesurésines classiqguemt étalées en tant
gue couche sacrificielle, cetfropriété devient intéressarga conjonction avec les résines
épaisses SU8 qui ont bouleversé ces demiarmées la conception des microsystemes
tridimensionnels. Ce type desige négative est le matérianére a partir duquel sont
désormais élaborés la plupart des micracanou autres microsigsnes a fort rapport
d’aspect, et les doper initialemteen nanotubes va pouvenodifier la textiration de surface
des structures révélées. Cette opératiordalgage est cependant compliquée par la forte
viscosité de ces résines, et I'obtention d’'un mélange hénegésine — nanotubes est une
premiére difficulté. Seul un brassage mécanique d’une solution initialement constituée d’'une
dispersion de nanotubes dans une fineucbe de solvant sur laquelle on verse
progressivement la résipermet d’obtenir ce mélange.

La résine SU8 2015 est a priori celle qui présente le meilleur compromis entre une
relativement faible viscosité et une hautapres étalement pouvant atteindre 30 um. Aprés
insolation et développement du tifigetenu, la pare non exposée de l&sine chargée ou
non en nanotubes disparait (cf. Figure 2 ). Dmsotubes solidement ancrés dans la matrice
émergent des parois verticales des microcanaux. Ce procédé prend également avantage du fait
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gue la résine ainsi chargée atteint une cotdté thermque acceptable pour I'optimisation
des échanges thermiques [4].

Etalement de la résine Insolation UV Développement

Substrat
(pyrex or silicium)

Figure 2 : Méthode de microfabrication detégration pariétale des nanotubes de carbone

2.2.Résultats

Les premiers essais ont permis de développateetiabiliser I'utilisation de la résine
photosensible SU8 comme outil alternatifd’élaboration de  microstructures
tridimensionnelles, les procédésencapsulation étanche du micro-canal et d’alimentation
fluidique. Les observations réalisées au Microscope ElectronigBalayage (MEB) sur
I'intégration des NTC au sein de la résiBg8 ont permis de montrer qu’aux frontieres du
motif émerge sur quelques micrometres une fdethanotubes ancrés dans la résine (cf.
Figure 3).

1 u m EHT = 20.00 kv Date -3 Dée 2004

CRTETManafab -
H WO= 16mm Sl Ax 502 Heure -11:15:55

Figure 3 :Photographies au MEB de NTC ancrés dans la résine SU8
L’encapsulation du systeme obéit a latimoéle développée par Carlietal. [5]. Une
plaque fine de pyrex (60 um d’épaisseur) recouverte d'une fine couche de résine SU8
2002 & 4 um) est appliguée sous une pressior d@r et une température de 75°C sur la
partie supérieure du canal afin d’obtenir une @téité parfaite. Les essaéalisés ont montré
gu’il est indispensable d’obtenir une planéitéfaige sur les parties supérieures du micro-
canal afin d’obtenir une bonne adhésionetigchantillon et la plague de pyrex.

3. Croissance des nanotubes de carbone
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3.1.Méthode CVD

Afin d’améliorer 'hnomogénéité de répartition des nanotubes de carbone au seicralu m
canal, une seconde approche basée sur la croissance de nanotubes de carbone grace a la
méthode CVD assistée d’'un filament chaud est réalisée [6-7].

La premiere étape est la réalisation d’'un micro-canal sur un substrat en silicium par une
méthode lithographique classique. A l'aide d'uésine photosensible étalée préalablement
sur le substrat de silicium, le motif du noetanal en 2 dimensionsst réalisé puis une
attaque chimique au KOH est réalisée afin de révéler le motif en 3 dimensions grace a une
attaque du silicium non recouvert de résine.

La seconde étape est la croissance des natld carbone. Le procédé utilisé résulte
d'une décomposition de gaz carboné a la surface d'un substrat recouvert d'un catalyseur
métallique, dans un four porté & une tempgeatomprise entre 500°C et 1200°C dépendante
de la nature du gazarboné introduit.

Le catalyseur métallique est obtenu par évaporation ultra-vide de cobalt a 973 K sur un
substrat de silicium. Avant cette étape djoration, par une nité&de lithographique, le
dépdt d’'une résine selon un madiésiré est alors nécessaire afin de localiser précisément le
dépdbt de cobalt. On obtient ainsi une distribut&roite de particules catalytiques de cobalt.
L’activation du gaz par des filaments chaudgaat un plasma de décharge est indispensable
pour réaliser la croissance des nanotubesaibone. Les filamentshauds contribuent a
décomposer le précurseur carbaainsi que I'hydrogéne en élénts neutres trés réactifs,
tandis que le plasma de décharge ionise leegaanféere ainsi aux espes une grande énergie
cinétique. Le gaz carboné (méthane) se décoenposr libérer le carbongui précipite a la
surface de la particule de catalyseur afin de générer une croissance de nanotubes de carbone.

3.2.Résultats

Les échantillons obtenus parrtééthode CVD ont permis de tire en évidenck parfaite
répartition des nanotubes de carbone a la sudiaceicro-canal comme le démontre la Figure
4,

o ‘>
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Figure 4 :Photographies és NTC par la méthode CVD

Cette figure permet également d’observere zone non recouvertde nanotubes qui
correspond a une absence de catalyseur détesneéme zone. De ce fait, par une méthode
lithographique, un dépodt sélectdfe catalyseur permet deéer des textures de parois
spécifiques. En effet, cette premiere étapbtidegraphie pour déposer le catalyseur de cobalt

1
LEPES Nanofs |i| b
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peut permettre de modifier la densité de réfp@an et la localisabn des nanotubes afin
d’obtenir ure surface optimisée pour le transtiermique au sein d’'un micro-échangeur.

4. Conclusion

Les nanotubes de carbone sont des vectprvdégiés pour diffser les progrés des
nanotechnologies dans des thématiques ou la taltactéristique deoutils d’investigation
est a I'échelle millimétrique ou microscopique. Cette étude a permis d'aborder deux
approches expérimentales distinctes permettant de modifier la surface pariétale de micro-
échangeur.

La premiére approche utilisant I'intégi@ti de nanotubes de carbone au sein d’'un résine
photosensible épaisse SU8 a montré quelqoetes concernant I’homogénéité de répartition
des nanotubes au sein des parois. Ceci est lié a la difficulté de mélanger correctement les
nanotubes avec la résine SU8 qui s’avere iasanmgte pour la réalisation d’'un micro-systeme
tri-dimensionnel mais trop visqueuse pour obtenir un mélange homogene.

La seconde approche utilisant le procédpermettant la croissge de nanotubes sur
un catalyseur en présence d’'un gaz carbonéfféhauhaute température semble beaucoup
plus intéressante pour l'obtention d’'une mian homogene de nanotubes au sein du
microsysteme. De plus, cette méthode présente une modularité trés importante pour
I'élaboration de textures de surface diveré&Stape suivante d’encaplation du micro-canal
se fera par scellement anodique a haute températiin de ne pas détruire les nanotubes de
carbone par combustion avec I'oxygéene de |@gtie étape devra étre réalisée sous vide.

Des expériences comparatives (systemes avesans nanotubes) seront menées pour
dégager le rble exact des tetimns de paroi a ces échellesttd’'un point de vu hydraulique
que thermique. Une valorisation industrielle ak procédé sera possible car un brevet en
relation avec la thématique deteeftude est en cours de dép6t.
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