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RESUME Dans les industries de procédés comme les systé&laerefroidissement, les
industries agroalimentaires et du papier, les phroes d’encrassement sont encore mal
connus. Leur détection présente donc des intém¢tifiqgues et économiques indéniables.
Dans le but de contréler I'état d’encrassement dgaipements, un microsysteme reposant
sur un principe thermique a été réalisé. Dans cétle, nous présentons la conception et la
réalisation du micro-capteur ainsi que ses caraistéques métrologiques. Les performances,
la taille, les colts sont améliorés grace a I'sigtion des technologies microsystemes.

MOTS-CLES capteur, MEMS, encrassement, contr6le, mesumigee.

ABSTRACT In process industries such as cooling systents] #nd beverage and pulp and
paper, fouling remains a complex and misundersi@oehomena. The detection of fouling is
of unquestionable scientific and economic interéstorder to monitor fouling status of

equipment, a thermal-based microsystem has beeliseda In this paper, conception,

realization and characterisation of the micro-sensre reported. Performances, size,
production costs are improved by MEMS technologies.

KEYWORDS: sensor, MEMS, fouling, monitoring, thermal measuoent.
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1. Introduction

Dans les industries de procédés, les opératiompoaipage et de transformation
sont fondamentales et omniprésentes. Durant castap® unitaires (incluant des
transferts de chaleur, de matiére et de quanti®@snduvement), les produits
évoluent (réactions chimiques et biochimiques, ssamces microbiennes,
traitements thermiques, etc.) induisant dans debnemx cas des phénomenes
d'encrassement. La quantification de I'encrassem@mnganique, minéral ou
microbiologique) constitue généralement un verroiergifique et technologique
(Ludensky et al., 2003). Les cinétiques (quelquesrés a quelques années) et
intensités (quelques micromeétres a quelques cemérs)éde ces phénomeénes sont
extrémement variables d'un procédé a lautre. Umdormation sur ['état
d'encrassement contribuerait a déceler, suivrerédine les perturbations et la
dégradation des transferts dues a un dépdt mas augduire la consommation
d'énergie et a limiter les rejets dans I'environeam

L'état de I'art fait état de nombreux dispositif@acnoscopiques ou « macro »
reposant sur des méthodes variées mais souvemromEes au milieu industriel et
complexes dans leur mise en ceuvre. Des recherche®oduit a la mise au point
d’'un capteur d’encrassement basé sur une analgsmitjue différentielle et locale.
Ce dernier permet le contréle en continu et erelign niveau d’encrassement d’'un
équipement.

Dans ce travail, nous visons a atteindre plusiebjsctifs a savoir 'amélioration
des performances métrologiques du capteur « maaristant d'une taille de
qguelques centimetres (série FS pour Fouling Sersmriété Neosens, Labege,
France) pour ouvrir de nouveaux champs applicdtifsgalisation d'une structure
intégrée pouvant recevoir de multiples fonctiortgali 'acces a une version du
capteur intégrable et diffusable (réseaux de capteommunicants, réseaux de
surveillance), une augmentation de la capacité rdduetion industrielle et enfin,
une diminution des codts liés a la fabrication dpteur. Pour ce faire, le passage en
technologies microsystemes semble étre une optmviégier. Ce travail s'appuie
naturellement sur des travaux antérieurs et lexipales phases de recherche ont
porté sur la conception, la réalisation et l'inddign d'éléments sensibles sur les
bases technologiques des microsystemes et sur lidatien expérimentale du
microsystéme a I'échelle laboratoire.

2. Structure et mode de fonctionnement
2.1. Principales méthodes de suivi de I'encrassemezt inconvénients
Les techniques dont nous disposons a I'heure detsent trés variées et basées

sur des principes thermique, mécanique, optiquesctridue, ultrasonore,
rhéologique ou chimique. Elles peuvent reposer sur
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- la détermination de la résistance thermique parsdesles de température
(Corrieu et al., 1986) ou des fluxmetres (Joneal.etl994, Truong et al.,
2002, Davies et al. 1997)

- la réduction de la section de passage a causemnadssement, entrainant
une perte de charge linéique (Corrieu et al., 18@fplace, 1995),

- la pesée des équipements (Lalande et al., 1984, Ba1B)

- la variation des propriétés optiques (Wolf et &002) que l'on peut
mesurer par turbidimétrie (Hardy et al., 1985, \A&sselt et al., 2002),
spectrophotométrie (Payne et al., 1993, Payne,,1R8ike et al., 2001) ou
par la mesure de transmission ou réflexion lumiadlismachkiarow et al.,
2003),

- la mesure de résistance électrique (Chen et #4)2de capacité électrique
(Mauricio et al., 2006, Munoz-Berbel et al., 2006 une mesure
électrochimique (Bressel et al., 2003, Dheilly ket 2008, Herbert-Guillou
et al., 1999),

- la mesure par des méthodes ultrasonores (Gunasediaedh, 1996, Hay et
al., 2003, Lohr et al., 2003, Withers, 1994, WHhiter996, Pang et al., 2008,
Merheb et al., 2007, Pereira et al., 2006),

- la mesure d’'un débit : dans un capteur avec unieasisp de fluide, le débit
mesuré est alors fonction de sa distance par ragpane surface. Cette
technique pneumatique permet d’estimer I'épaissium dép6t (Tuladhar
et al., 2000),

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

- la mesure de I'activité métabolique d'un biofilm gidrs et al., 2005). Un
exemple de technique est la mesure de I'ATP (Luden2003),
fréquemment associée aux biopuces.

L’ensemble des techniques décrites se différencgi¥ant leur niveau de
développement (laboratoire ou industriel), le typmformation fournie (mesure
locale ou globale, directe ou indirecte, en ligneaprés un arrét du procédé) et
suivant le type de capteur utilisé (intrusif ou hoRlles présentent cependant
plusieurs inconvénients. Elles peuvent étre congdedans leur mise en ceuvre et
difficilement applicables dans un environnemenustdel (pesée des équipements,
comptage de micro-organismes, mesures optiquesssitan® des équipements
transparents, etc.). Les mesures globales, commenten l'indique, ne permettent
pas de connaitre précisément le niveau d'encrasgedams les zones critiques
(coudes, zone d’échange de chaleur, etc.). Emfim, diveau de développement n'est
pas encore assez avancé pour une utilisation desisnbustries de procédés
(mesures acoustiques, mesures de résistance @apaeité électrique).

Plus précisément, l'utilisation des fluxmeétres éwis délicate (précision,
phénomene d'effet de bord par rapport au flux @alage et maintien mécanique
du capteur, insertion dans I'équipement) et nétessi étalonnage trés rigoureux et
une veérification réguliere. Ceci est difficilemenbmpatible avec un contexte
procédeé industriel. Les techniques électrochimicpoes difficiles a mettre en ceuvre
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par rapport au placement des électrodes dans wtallation. Leur principe de
fonctionnement repose sur la consommation et lesfoamation des électrodes. Se
posent alors des problémes évidents de maintendacghangement des électrodes
et de compatibilité des matériaux avec les normdgiementaires (pour l'industrie
agro-alimentaire par exemple). Les techniques tlpras fonctionnant avec une
surchauffe pariétale constante peuvent induire,aléooent, des conditions
différentes du reste de la surface de la conddida peut méme étre un moteur
supplémentaire a I'encrassement.

Nous allons détailler dans la suite le fonctionnentun capteur reposant sur
un principe thermique, une invention a la baseatetravaux.

2.2. L'analyse thermique différentielle

L’information sur I'encrassement doit étre obtemureligne, en temps réel et de
fagcon non destructive. Le capteur doit étre rohufteile d'utilisation et bon
marché. Dans cette perspective, un capteur a etdopé et breveté par 'INRA. Il
permet de quantifier localement un dépét en phaderdhation ou d’élimination.

La structure et le principe de fonctionnement dptear sont décrits dans le
brevet n°FR2885694 (Fillaudeau et al., 2006). Ucente d’exploitation exclusive
a été concédée a la société Neosens (Labege, Fr&ureprincipe repose sur une
mesure thermique différentielle et locale.

Figure 1. Structure et principe du capteur d’encrassemeiitaildeau et al.,
2006). 1 : générateur de chaleur ; 2 : sonde theumri; 3 : sonde thermique ; 4 :
moyen de traitement ; 5 : interface ; 6 : générat@e courant ; 11 : résistance
électrique ; 12 : paroi.

Le capteur comprend une résistance en platineaifubffice d'élément chauffant
et deux capteurs de température. On utilise, emn tme thermométres, des
thermocouples de type K. Un thermocouple est samé&entre du flux de chaleur
généré par I'élément chauffant ; il mesure la termjpge de peau Tw. Le second
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thermocouple est isolé thermiquement du premier @i mesurer la température du
fluide Tb (Figure 1).

La résistance en platine est connectée a un géném@e courant et la puissance
P, qui est ainsi générée, est calculée et enregistnét comme la densité de flux
thermique ¢. Le mode de fonctionnement permet d’alterner desses inactives
(aucune dissipation de chaleur) et active, et la@utaion de la densité de flux en
fonction des conditions d'utilisation. En condit®npropres, les conditions
d’écoulement sont telles que la différence entsedenpératures de peau et du fluide
est maintenue proche de zéro. L'analyse des tndassfieermiques au sein de la
sonde permet de calculer la résistance thermigu&ederassement a la surface de
I'élement sensible. Si la conductivité thermiqued#pdt est connue et la densité de
flux adaptée, une estimation de I'épaisseur peatfatte.

La détermination de I'épaisseur, en coordonnédimdriques, revient a
résoudre I'équation de la chaleur suivante :

p[CpBg:/lmT+q

2 2 2
avec AT=aI+EGal+aI+EBa—T2
or r or 0z r da

La différence de températwd s'écrit :

P 1 +Ln(1+%)

27l | h{{r +e) A

[1]

AT =T,-T, =

2]

A partir de cette relation, on peut calculer upaigseur d’encrassemest
Ce capteur a été testé et validé a différentesliéshe laboratoire, pilote puis
industrielle (Crattelet et al., 2008).

Cependant, plusieurs inconvénients peuvent étreuigis quant a la structure du
capteur décrit ci-dessus. En raison de l'inertierique du systéme les temps de
réponse peuvent se révéler trop longs pour cegaapplications ou induire un
déphasage entre les mesures des températuresidi diupariétale. Par ailleurs,
avec ce systeme il est difficile de détecter lesnperes phases de début de
formation d’'un dépét d’encrassement (limites deedébn et de quantification).
Enfin, pour le suivi d’encrassement générant dbldai résistances thermiques, il
serait souhaitable d'accroitre la sensibilité girkcision des mesures.

En considérant cela, il serait intéressant de powlisposer d'un capteur de
détermination de I'encrassement d'un réacteur deeption simplifiée et dont les
performances métrologiques sont accrues.
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2.3. Dispositif microsysteme

Les intéréts économiques et techniques nous amémweuatellement vers une
solution microsystéme pour répondre a nos probiéues. En effet, en plus de
présenter un codt trés faible et une possibilitPmeuction de masse, les capteurs
microsystémes ou MEMS peuvent nous conduire veessofution de mesure avec
des limites de détection, des limites de quantificeet une sensibilité accrues.

L’introduction de tels dispositifs dans les indiegrde procédés doit permettre
d’'accéder en ligne et en temps réel a des infoomathombreuses et pertinentes, et
pour ce qui nous concerne, I'état d’encrassemamnt équipement, a des échelles
jusgu’ici inaccessibles et de rétroagir dés quea cg8hvérera nécessaire. Nous
mentionnerons, a titre d’exemple, I'optimisation ldfficacité des ajouts d’agent
chimique dans les circuits d'eau industrielle pawantréler et/ou éliminer la
formation de biofilm.

Nous espérons une résolution en température telenqus pourrons détecter les
premiéres phases de formation des dépdts et ameiinformation sur I'épaisseur
proche du micrometre (Tableau 1). Le capteur,ggar dimensions réduites, aura
une inertie thermique trés faible, ce qui aura peifet de diminuer le temps de
réponse par rapport a la version « macro » exist@ette réduction de taille induit
mécaniquement des coefficients de convection logdus élevés ce qui permet de
travailler avec des densités de flux imposées plysortantes sans induire de
surchauffe pariétale dommageable en conditionsrpsop

Ainsi, a partir des caractéristiques métrologigdes températures, du contrble
de la densité de flux et de conditions d'écoulenf@vdrables au sein du procédé,
une gamme de mesure d'encrassement peut étre edé&fmi considérant un
encrassement biologique dense et isotrope de tigfgnb (X = 0,6 W/(m.K)). Le
Tableau 1 synthétise les performances métrologiguistantes et souhaitées pour la
structure microsysteéme.

Performances métrologiques Macr,o.systéme Mleo
(série FS) systéme
Dimension de la zone active [mm?] 100 1
Densité de flux imposée [W/mZ?] < 2000 < 10000
Métrologie thermique (Précision) + 0,2°C + 0,05°C
Limites de détection :
- Température [°C] + 04 + 01
- Résistance thermique surfacique [K.m2/W] 2,5.10 1,5.10°
- Epaisseur (biofilm) [um] 150 5
Limites de quantification (A = 0,6 W/(m.K)):
- Minimale [pum] 300 20
- Maximale [um] 3000 1000

Tableau 1.Cahier des charges pour le microsystéeme et conigarale
performances avec le capteur « macro » (série FS)
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Le capteur aura une géométrie plane (du cété dieflet devra étre intégré dans
un conditionnement adapté aux conditions d'uticsat Le fonctionnement de la
structure microsystéme est le méme que celui dieaapxistant.

Nous nous sommes orientés vers une structure ntioiqoke micro-usinée. La
mesure de la température de pargise fait au niveau d’'une zone de chauffe, en
position centrale. La chaleur est générée au nideaaette partie centrale par un
élément chauffant. Un autre élément permet de eelkevdérive de la température
dans cette zone due a l'augmentation de I'épaisdeudépdt. La mesure de la
température du fluide, se fait sur une partie périphérique isolée themangent de
la partie centrale par micro-usinage du siliciuresldeux parties sont maintenues
solidaires par une membrane isolante. Ce choix jesifié pour les raisons

suivantes :

- Le flux thermique est conduit via la structuicem de la partie
centrale directement vers le fluide.

- Le capteur de température de peau mesure la tempErdu bloc
central en silicium et est donc directement souni&ction du flux

thermique.

- Les pertes latérales de chaleur autour de la pzetigale sont réduites
a leur minimum puisque tout autour de celle-ci,tmuve un isolant
thermique, par exemple de l'air.

- La partie périphérique, en silicium, est solidalecla partie centrale via
une membrane qui de par sa composition et sa a&ibke fépaisseur
permettent de limiter le transfert de chaleur d’padie vers l'autre.

Le principe de fonctionnement est le méme que feeca « macro » (Crattelet
et al., 2010). Une puissance connue et constahtejestée au niveau de I'élément
chauffant et en mesurant la dérive de la températier peau par rapport a la
température du fluide, on obtient une informatiam £ résistance thermique
d’encrassement voire son épaisseur, en continui(E&iz).

Fluide (T,)

53 S
ZE i Zone de = E
K =
2 § chauffe et 82

k mesure de
[ — /\ T.g

Figure 2. VVue en coupe du micro-capteur
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Pour cette configuration plane, la résolution @guation de la chaleur
nous permet de calculer une valeur pour I'épaisg&uncrassement :

AT xSx A
e=———
P

Ou e, Setl sont I'épaisseur du dépdt (m), la surface trawers#r la puissance
dissipéeP (m2) et la conductivité thermique (W/(m.K)).

(3]

3. Réalisation technologique
3.1. Description du procédé de fabrication

Le procédé de fabrication est relativement simgleamprend 4 niveaux de
masque pour les étapes suivantes : réalisatiogldesnts sensibles, formation des
contacts (2 masques) et réalisation de l'isolati@mmique.

Le procédé de fabrication pour le microsystemedéshillé dans ce qui suit
(Figure 3). La membrane est réalisée par une oigm#termique suivie d’un dépot
de nitrure de silicium SiNx par LPCVD sur un wafig silicium. Des ouvertures
sont réalisées dans la bicouche diélectrique surel’'des faces du wafer. Les
éléments sensibles (élément chauffant et capteuterdpérature) sont réalisés par
implantation ionique avec du phosphore, avec woises 18, 10" et 13° cm? a
une énergie de 20keV. Aprés un recuit de redidiohua 1050°C et une ouverture
par voie chimique de fenétres dans I'oxyde fornm& ide cette étape, les contacts
sont assurés par un dép6t d’aluminium. La dernédag@e consiste en la gravure
profonde du silicium, autour de ce qui deviendrap&atie centrale. L'arrét de
gravure se fait sur l'autre face du wafer graca anembrane. Ce sera celle-ci qui
sera en contact direct ou indirect par I'intermédia’un matériau d'interface avec
le fluide.

Nous détaillons dans ce qui suit les étapes déctttom les plus importantes.

3.2. Membrane

La membrane utilisée est formée d'une bicouche ydlexde silicium et de
nitrure de silicium non stoechiométrique dont leaiggeurs sont respectivement de
0,8 um et 0,6 um. Elle présente un caractére digoElectrique et d'isolant
thermique, les conductivités thermiques de I'oxyde silicium et du nitrure de
silicium étant respectivement de 1,4 W/(m.K) et\WAm.K). La membrane a été
congue et réalisée de fagon a ne présenter quilne faiveau de contraintes
résiduelles et a pouvoir ainsi étre libérée sugdades surfaces. La couche d'oxyde
de silicium est réalisée par oxydation thermiquesitcompressive. Le nitrure de
silicium déposé par LPCVD est une couche en tenfi@s études ont montré que
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leur association permet d'avoir une contraintedéslie quasi-nulle et inférieure a
50 MPa (Jugieu, 2005). Les dép6ts se font de parfaatre de la plaque en silicium.

Wafer de silicium poli double face %ﬁ%%g

Recuit et ouwverture des contacts

Oxydation thermique et depdt de Sil,

 Com— | B ——]

Realisation des contacts

I

Gravure profonde

= == | § = =

Gravure de ['oxyde

=T =8 8§ == B

Implantation ionigue

Figure 3. Procédé de fabrication du microsysteme

3.3. Implantation ionique

Pour notre travail, nous nous sommes orientés kergalisation d’éléments
chauffants et de capteurs de température par itgtian ionique du silicium
(Crattelet et al.,, 2009). Les coefficients de terapée (TCR pourthermal
coefficient of resistangesont plus élevés pour les impuretés de type NestC’
pourquoi nous allons choisir un dopage du silicimm phosphore avec des
concentrations en dopants allant dé’£010° cmi® soit des doses d’implantation de
10" & 10° cm? pour une profondeur de jonction de 1um.

Les profondeurs de jonction ainsi que les conctatrs en dopants en surface
sont contrélées par analyse SIMS (figure 4).

Les TCR mesurées pour la plus faible dose d'impl#ont sont de 5000ppm/°C
ce qui est en accord avec les données bibliographiq
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1,061 -
| » Premiére implastaon
T « Deuwxiéme implastation

Concentration an phosphore [em*]

0.0 0.5 1.0 135 20 25
Profosdewr [pm]

Figure 4. Profil de concentration (cf) en phosphore dans le silicium aprés la
premiéere et la seconde implantation.

3.4. Gravure

L'étape la plus critique de notre fabrication esigtavure profonde du silicium
(DRIE, Deep Reactive lon EtchipgL'objectif de cette étape est lisolation
thermique de la partie périphérique de la pucerg@port a la partie centrale. Pour
ce faire, une gravure est opérée autour du blogateafin d’éliminer le silicium et
de traverser le wafer jusqu'a la membrane qui reihtsolidaire la structure
compléte. Nous avons utilisé un procédé « tripulsalternant trois étapes
successives et répétables :

- Gravure du silicium avec le gaz §F

- Passivation des flancs et du fond de la zone grpaédépdt de &g (dépot
d’'une couche de Téflon),

- Retrait de la couche de Téflon du bas de la zoaségr par un plasma
d’'oxygene.

Une particularité de ce procédé, en termes de ipeaiaces, est la grande vitesse
de gravure : 15 pm/min contre 2,5 pum/min avec wedgaé Bosh plus classique.

Le procédé, dans notre cas, doit permettre la sat@n d'une gravure
anisotropique afin d'avoir des flancs droits autdera partie centrale (figure 5).
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Partie centrale

CNRS-LAAS 30.0kV 56.8mm x65 ESED 40Pa 500umI

Figure 5. Observation au microscope €électronique a balayaggepofils de
gravure

3.5. Report de puce et assemblage final

L'option envisagée est un report de contact pacgméflip chip sur PCB. La
technique présente I'avantage de faire le repotbds les contacts simultanément,
de facon collective et d’étre trés reproductible $olution adoptée est celle du
reflow de pate a braser pour minimiser les contraintpcages sur la membrane.

L'intégration des capteurs joue un rdle important des parameétres tels que la
stabilité temporelle, le temps de réponse et la&ade vie. De plus, le but de
I'intégration de la puce est double. En premieu lie systtme qui contient la puce
doit permettre de mettre celle-ci en contact agemilieu de mesure. La puce peut
étre en contact direct ou indirect avec le fluide.dép6t se forme alors soit sur la
membrane de la puce et en particulier sur le mtde silicium soit sur un matériau
dont la fonction est de protéger, mécaniquememtigmement et électriquement, la
puce. Le second objectif est la réalisation d'wsmdation thermique a l'arriere de la
puce pour favoriser le transfert du flux thermigaes le fluide.

Deux options sont envisagées :

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

- La puce est en contact avec le fluide a travennatériau d’interface. Dans
ce cas, le matériau doit permettre la diffusionfldu de chaleur vers le
fluide mais aussi limiter les transferts thermigqdesla partie centrale vers
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la partie périphérique. On choisit donc de préféeerun matériau
conducteur thermique de tres faible épaisseur.

La solution privilégiée est une intégration danssystéeme en acier inoxydable.
Ce matériau présente I'immense avantage d'étraipamient connu et répandu dans
le milieu industriel. 1l est aussi compatible paur usage au contact des denrées
alimentaires pour peu qu'il réponde a certainerei de rugosité — pour faciliter les
nettoyages — et de composition.

Les tests de performances des puces sont réalisésedhent, sans assemblage.
Les pistes électriques sur le circuit imprimé éfantées, I'ensemble puce/PCB est
étanche et ne nécessite pas packaging particulier pour les expériences
préliminaires en laboratoire qui vont étre détasléans la suite.

4. Résultats expérimentaux

L'objectif des expériences est de mesurer la répaths microsysteme, en
environnement hydrodynamiquement contrélé, facesaahcrassements croissants.
Nous avons cherché a analyser les réponses thesniqu microsystéme en
fonction :

- Des conditions d’écoulement,
- De la densité de flux dissipée,
- De la résistance thermique de I'encrassement.

4.1. Matériel et méthodes

Le dispositif expérimental est représenté surdaré 6. Il se compose de trois
organes principaux : un systeme d’agitation intégré un viscosimeétre, une cuve
double enveloppe et un cryostat permettant le étentte la température.

Une cuve en verre a fond plat et a double envel¢ppe= 80 mm, h = 100 mm,
soit un volume utile de 0,5 L) a été utilisée. itaigur retenu est une hélice marine
a trois pales (BOLA, réf. C378-04 4k = 250 mm, D = 50mm, matériau Téflon).
L'agitateur est centré et positionné au tiers daaateur. Les mesures de vitesse
d'agitation, de température de référefigg pour la température du fluide et de
couple en ligne se font a I'aide du viscosimetres¢atester VT 550 Haake, Thermo
Fisher Scientific, réf. 002-7026, vitesse : 0,508 8nin*, couple : 0,01 et 3 N.cm)
travaillant a vitesse imposée. La régulation depinature et la circulation d’eau
dans la double enveloppe se font via le cryosts8AKE DC30, précision +
0,01°C, Rax = 2 kW). Le viscosimétre est reli@ a un ordinatetirautorise son
contrdle/commande via le logicielRaake Rheowin job Manager(Thermo Fisher
Scientific, v.4.10.00007). La lecture et exportatides données se fait grace au
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logiciel «Haake Rheowin Data Manager (Thermo Fisher Scientific,
v.4.10.00007).

HAAKE VT 550
N,C, T

A

RS232

/ LU, Tw, Tb
Cryostat
DC30
Multimetre 2

Tb
Carte Electronique
‘ Capteur MEMS
\/\//

Figure 6. Dispositif expérimental pour la caractérisatio'échelle laboratoire du
microsystéme (entouré en rouge)

Multimetre 1
Tw

La mesure et I'enregistrement des résistanégs.et R, est effectuée par
I'acquisition des données de deux multimetres Weajues (Keithley 2100 6Y%-
Digit USB Digital Multimeter) via linterface logielle Kl-Tool. Enfin, un
programme de commande/acquisition nous permet deder et d’enregistrer les
parametres de commande ) de la résistance chauffante en régime thermique
permanent.

Le microsysteme est immergé dans la cuve et posii@n paroi au tiers de la
hauteur. La température est constante et réegu26¢54C+ 0,01°C et le fluide utilisé
est de I'eau dont les propriétés thermo-physigoesconnues.

L’encrassement modeéle est réalisé a partir d’'ussmeéphotosensible en spray
(SU-8 MicroSpray", fabricant MicroChem) donnée pour la réalisatiencduches.
Les propriétés thermo-physiques de cette résine:sos 0,2 W/(m.K),p = 1190
kg/m®, Cp = 1200 J/(kg.K) (Roch et al., 2003).

En conditions propres, les tests ont été menégssipdnt successivement, dans
I'élément chauffant, des puissances de 0 mW, 3,9 eb\85 mW (densité de flux
maximale de 8,5 kW/m?), et, pour chacune d’entiesekbn augmentant la vitesse de
rotation de 0, 2, 10, 70, 200 a 500 thimombre de Reynolds d'agitation maximal
de 21600) sur des plages de 5 minutes. L'acquiséi&Es parametres du captely,(
Ry, I, U) et des parameétres opératoir€g:(vitesse de rotatiom et couplem) se font
respectivement toutes les 2s et 10s.
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En conditions d'encrassement, 4 épaisseurs difEsemt été réalisées. Les tests
ont été menés pour différentes conditions d'agitatavec les mémes vitesses de
rotation que précédemment et une puissance dissg@8bmW.

4.2. Etude en conditions propres

En conditions propres, nous avons étudié le corapwht du microsystéeme en
fonction de la puissance dissipée dans I'élémertuffnt et des conditions
d’écoulement dans le réacteur. La figure 7 illustes réponses thermiques
enregistrées en fonction du temps pour différentesssances et conditions
d'agitation.

22,40 < P=3,9mW % P=8,5mW > 1000
22,20 ;w
22,00 . s
21,80 * Tref[°C] - ’M
+Tb[TC] s T 100
21,60 CRRELLLL> - Tw[C] L . . .
.‘W © Agitation [1/min] w

21,40 m

21,20 . rd

&

.
-

o

Agitation [1/min]

21,00

fecccccccccccce ”w R d + 10
N N b ?ja @iii
20,80 _%‘ + w
20,60 i % o

20,40 T T T r T
2700 3200 3700 4200 4700 5200 5700
Temps|[s]

Températures Tref, Tb et Tw [C]

Figure 7. Evolution des températuresI T, et T, et de la vitesse d’agitation en
conditions propres en fonction du temps pour densité de fluxg = 3900 et 8500
W/m2) en régime thermique permanent.

4.2.1.Sensibilité, limite de détection (LOD)

Nous observons une excellente stabilité de la temtye du fluide (référence),
sur chacun des paliers, quelles que soient lestoam&lopératoires et conformément
aux spécifications de régulation de la températti®01°C).

Le bruit de mesure observé sty et T,, suit sans surprise une distribution
normale. La sensibilité des capteurs de températdans nos conditions
expérimentales, peut étre estimée a partir de atieén standard en phases active
(P > 0 mW) et passive (P = 0 mW). Les déviatioasdards traduisent un bruit plus
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important surT, en mode passif (Tableau 2). En revanche, dés guuissance est
dissipée au sein du capteur, le bruit de mesurd gaugmente fortement en lien
probable avec un bruit d'origine électriqgue. Daas oonditions, nous considérons
une LOD égale a 2,58 fois la sensibilité maximd@v({ation standard), c'est-a-dite
0,05°C avec un indice de confiance de 99% poucdpseurs dd,, etT,. En termes
de résistance thermique, cela est équivalent &\M2d0 une épaisseur de biofilm de
7 um.

Mode passif (P =0 mW) Mode actif (P > 0 m\WV)
Tres +0,0091 +0,011
Ty + 0,016 + 0,020
Tw +0,011 + 0,020

Tableau 2.Analyse de la déviation standard des mesuresmpégrture en
modes actif et passif (indépendamment de I'agitatio

4.2.2.Déperdition thermique latérale et coefficient deeection local

La figure 8 démontre qualitativement que les mesdeetempératures, et T,
sont affectées par la puissance dissipée et lafitams locales d'écoulement.

2,00
L ®
AATH Tref, P = 0 mW ]
1.50 +—— & ATwiTref, P- 0 mw P
AATH Tref, P =18 mW é
by SATw/Traf, P=18 mW
k=]
= AThiTref, P = 3,9 mW
T q0p | AETMIELPES ] » L
= @ ATwiTraf, P=39 mW ®
g AATHITiel, P =85 m @
g ' @ ATwiTref, P=85 mW
% 0,50 t . e @ g
S £ ?
g 5 S j
n.an o o . o] '5.
10 100 1000 10000 100008
0,50

Hombre ceRevnolds d'agitation [1]

Figure 8. Evolution des différences de températuf®,/T,e; etATy/Trer €N
fonction de la puissance dissipée et du nombreeyadtds d'agitation.
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Nos observations sont que :

- La qualité des mesures de température (P = 0 miNpeecte AT /T e =
Tw— Tret ~ 0°C eATY T et = Tp — Trer ~ 0°C).

- La membrane mince ne constitue pas un isolantipacéaqui entraine une
déperdition thermique dans le bloc périphériquéadmne active.

- Les différences de température augmentent lorsgysuissance dissipée
augmente et lorsque le nombre de Reynolds diminue.

- L'incidence du coefficient de convection, autremedit du régime
d'écoulement, est fondamental si une estimatioia température du fluide
est recherchée.

Des simulations numériques des champs de tempeémddms la structure MEMS
ont montré que les températures devaient étre henesgau sein des blocs central et
périphérique. Nous pouvons alors estimer un caeffiade convection local soit en
négligeant les déperditions thermiques latéralesagers la membrane (valeur
maximale théorique), soit en tenant compte du gradie température généreé sur le
bloc latéral (valeur minimale théorique). Nousartirons comme hypothése que le
coefficient de convection est le méme sur les sedaactive et périphérique du
capteur.

P = Rutile + Pperte =h [Qsactive EQTW ~Thref )+ Spéripheriqie [QTb ~Thref »
it - [4]
l:)total 1+ Spéripherque me /Tref J

Sactive D Tw / Tref

Le calcul des coefficients de convection maximahésperte) et minimal (avec
les pertes intégrées) permet d'encadrer le comficde convection réel sachant que
le MEMS n'est pas parfaitement isolé sur sa fagéraret sur les cotés. L'évolution
du ratio des flux utile et nominal, valeurs comgsisentre 15 et 30%, met en
évidence que les pertes sont trés importantes.

Malgré ces nombreuses limites induites par lirgégn de la structure
microsystéme sur un support, nous établissons detrélations semi-empiriques
entre invariants de similitud®N(, Regiaion €tPr, Figure 9) en utilisant la densité de
flux maximale. Ces derniéres permettront de défos conditions favorables
(coefficient de convectiom élevé) ou défavorable a l'utilisation du captelr.
convient de préciser que la dimension caractéusticetenue pour le calcul du
nombre de NusselNu = hL /4 ou L est une longueur caractéristique) est soit la
largeur de la surface active, 1 mm (perte négligéé)la largeur totale du capteur,
3,9 mm (toute la surface du microsystéme contribd&change). Le domaine de
validité de ces corrélations devra étre étendu pbautres fluides et d’autres
conditions d’écoulement.
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Figure 9. Corrélations entre invariants de similitude pertaet d'estimer le
coefficient de convection local - Evolution du noentbe Nusselt, Nu en fonction du
produit R@giaton Pr'”

4.3. Réponse a un encrassement modele

En conditions d'encrassement, la réponse du captétér étudiée pour différents
dépdts de résine SU8 en fonction du régime d'énmané et pour une puissance
dissipée nominale de 8,5 mW. A la fin de I'expécenla puce est nettoyée
(conditions propres finales) ; il reste cependa# tlaces de souillure observables a

I'ceil nu et la résistance thermique a la surfacecdpteur est non nulle mais
d'épaisseur indéterminée.

La figure 10 rapporte I'évolution des différencestempérature de&, et T, par
rapport a la température de référentg;, en fonction du nombre de Reynolds
d'agitation et de I'encrassement.
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Figure 10.Evolution des écarts de température, Tw et Tb véempérature de
référence, Tref en fonction du nombre de Reyndlds & résistance
d’encrassement(= 8500 W/m2). SR: souillure résiduelle

Nos observations et tendances générales sontilesitas:

- Les différences de température diminuent lorsqueclmbre de Reynolds
augmente et la résistance thermique de dép6t daminu

- La dérive thermique d&, en fonction de la résistance thermique de dép6t
apparait faible devant celle @g sans pour autant étre négligeable (valeurs
supérieures a l'incertitude de mest1@,05°C).

- Il apparait, quel que soit le régime d’écoulemeng zone de saturation a
partir de laquelle la différence de températuf€,/T. n'évolue plus et
tend vers une limite, traduisant I'apparition d&t#f de bord importants.

Les conditions optimales de travail du capteur espondent au régime
d'écoulement fortement turbulent. Si les différergarchauffes pariétales tendent a
étre confondues pour les différents encrassementegme de transition (10 <
Rexgitation < 3000), il en est autrement dés que le régimeedévurbulent, ce qui
correspond souvent aux conditions d’utilisatioréess dans I'industrie et a un critéere
d'utilisation du capteur.

L'objectif technologique est d'utiliser la doublétrologie Ty, T,) présente sur le
capteur microsysteme pour détecter et suivre il d'encrassement naissant en
labsence de référence thermique externe. La figdrecompare I'évolution des
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differences de températutdT,/T.e;, AT/ Tt €t AT en fonction de la résistance
d'encrassement pour un régime d'écoulement turbulen
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Figure 11.Evolution des réponse, AT, /T, etATy/T,es avec la résistance
thermique d’encrassement £ 8500 W/m? - Rgjtation = 21000)

Nous identifions ainsi une zone de travail pourukle I'augmentation de la
résistance thermique a la surface du microsystéste neesurable avec une
augmentation significative de la surchauffe paléétda représentation de la
différence de températurdT en fonction de la résistance thermique traduit une
gamme entre 0 et 300 K/W (pour S = 1mm?) dans lkgue capteur peut étre
utilisé. Dans cette zone, le capteur est sensidlaugmentation de la résistance
thermique a sa surface ; ensuite, la mesure attaipalier et s'atténue a cause des
déperditions thermiques latérales et vers I'arrirenicrosystéme.

La limite de quantification maximale peut étre défi par une résistance
d'encrassement proche de 300 K/W, ce qui équivaurteaépaisseur d'environ 180
pum (pouri = 0,6W/(m.K)). Rappelons que la LOD est définig pacertitude
métrologique dans nos conditions, c'est-a-dird,1°C, ce qui équivaut a une
résistance thermique de 12 K/W et une épaissetrda (pourk = 0,6 W/(m.K)),
sous une densité de flux imposée de 8500 W/m2,

La miniaturisation du capteur « macro » en unectfire microsystéeme a donc eu
plusieurs conséquences.
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Le capteur microsystéeme présente une surface gaives traversée par le flux
de chaleur) de 1 mmz contre 70 mm? avec le captenacro ». Cela se traduit par
des coefficients de convection plus important qubasent des densités de flux de
travail plus élevées (sans compromettre une faiblehauffe pariétale en condition
propre) et conduisant a une augmentation de lakskésdu capteur. L'utilisation
d’'une faible surface active permet d’atteindre dembres de Nusselt plus élevés
conformément a la théorie et I'application de d&ssie flux plus importantes (1600
W/m2 pour le capteur « macro » et 8500 W/m2 poumierosystéeme) est alors
possible.

La LOD thermique a été abaissée de 0,2°C a 0,06&8e augmentation de la
sensibilité résulte directement des choix techrigiogs adoptés pour la réalisation
du microsysteme. La LOD du capteur est ainsi rédigt 0,4°C a 0,1°C.

La LOD en termes de résistance thermique surfacifme équivalent en
épaisseur d’encrassement) résulte directement H®Iathermique et des densités
de flux appliquées. Ces valeurs passent ainsiSla® K.m2/W & 1,2.16 K.mwW
(ou de 170 um a 7 um d'épaisseur de dépdt peu0,6 W/(m.K)) traduisant un
facteur d’amélioration supérieur a 20. Nous pouvaimsi effectuer une détection
plus précoce, nous pouvons envisager de détest@réeiéeres étapes de formation
d’un biofilm.

La limite de quantification est plus faible. Thépement, les modéles du
cylindre infiniment long (« macro ») et de la plagplane infinie (MEMS)
traduisent des évolutions respectivement asympiesicet linéaires de la surchauffe
pariétale en fonction de I'encrassement. Les mesesgérimentales s'écartent
rapidement de ces deux modeles du fait de I'appardes effets de bord. Ainsi, les
limites de quantification maximales passent de r8 e&n 180 pm. A partir d’'un
certain seuil, il n'est plus possible de mesures dariations d’'épaisseurs
d’encrassement. C'est alors que la structure MEMSleecapteur « macro »
apparaissent complémentaires pour couvrir une gamenenesure de quelques
micrometres a plusieurs millimétres.

Dans le méme temps, les dimensions réduites deca @insi que le procédé de
réalisation collectif qui a été mis au point doivgrermettre d’augmenter les
capacités de production et d’abaisser les colteedient industriels de I'élément
sensible.

5. Conclusion

Les phénoménes d’encrassement dans les procédéstrield sont des
phénomenes complexes et a I'origine de nombreull@mes techniques, financiers
et environnementaux. Les techniques de suivi exista sont des méthodes
généralement globales parfois complexes dans I&e& en ceuvre et ne permettent



Micro-capteur pour la mesure de I'encrassemegil

pas de fournir d'informations dans les zones les pensibles a I'encrassement d’un
équipement.

Dans le cadre de cet article, nous avons cheroiiévélopper un capteur peu
colteux, sensible a I'encrassement, facilementdmpble dans les procédés et
permettant de suivre les cinétiques d'encrassesem avoir une influence sur le
procédé ou I'équipement. Cette démarche a condiaitr@alisation d'une structure
MEMS originale basée sur une structure monolithiopigro-usinée, a 'obtention de
coefficient de température élevé grace a l'utibsatde I'implantation ionique. La
structure microsysteme réalisée permet de donreiinfarmation en temps réel et
en continu sur le degré d’encrassement d'un éqeépém

La caractérisation et validation expérimentale dpteur a permis de définir les
LOD, LOQmax et temps de réponse mais égalementodeep certaines limites,
comme l'apparition d’effets de bord et de dépeodii thermiques non désirées vers
I'arriere du microsystéme notamment. Un travailpdfmisation reste donc a mener.

Cependant, la structure mise au jour permet lactiéted’encrassements dont la
résistance thermique est trés faible. Il est alenvisageable de détecter les
premiéres étapes de formation d'un biofilm (a paffé 7um d'épaisseur pour de
dép6bt pouir = 0,6 W/(m.K)) ou d'évaluer le degré de propreténdequipement.

6. Nomenclature

Symboles Grandeurs Unités

C Chaleur spécifique J/(kg.K)

D Diametre m ou pouces
e Epaisseur d’encrassement m

H Hauteur m

h Coefficient de transfert par convection W/(mz2.K)
I Intensité électrique A

L Longueur m

m Couple N.m

P Puissance w

q Quantité de chaleur w

R Résistance thermique K/W

r Rayon de la sonde m

R Résistance électrique Q

S Surface m?

T Température °CouK

Y Tension électrique Y

% Vitesse m/s

Lettres grecques

4 Ecart -

7 Densité de flux W/m2

p) Masse volumique kg/tn

A Conductivité thermique W/(m.K)
Nombres adimensionnels
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Nu Nombre de Nusselt

Pr Nombre de Prandtl

Re Nombre de Reynolds

Indices

active Surface active du capteur

b Produit pulk)

périphérique Partie périphérique du capteur
ref référence

w Paroi (vall)
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