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Contexte et introduction générale

Le secteur du batiment représente 45% de la consommation finale d’énergie en France et 40%
de I’énergie consommée a 1’échelle européenne [1], dépassant ainsi le secteur des transports qui
représente 31% de ’énergie consommée. Le secteur du batiment est responsable chaque année
de plus de 123 millions de tonnes d’émission de COs, soit 25% des émissions totales de gaz a
effet de serre.

Ces chiffres témoignent du réle essentiel joué par ce secteur dans la transition énergétique et
la lutte contre le réchauffement climatique?. A cela s’ajoute le fait que le logement représente
aujourd’hui 30% du budget des ménages. Une diminution de I'apport énergétique permettrait
de réduire ce budget.

Dans ce contexte, le secteur du batiment est au coeur des politiques énergétiques actuelles,
dont 'objectif est de réduire ses dépenses énergétiques en le rendant plus économe. Pour y
parvenir, une rénovation massive du parc immobilier existant et un développement de normes
plus strictes en termes de consommation d’énergie pour les batiments neufs sont nécessaires. A
cet effet, la réglementation thermique (RT) 2020 prévoit que toutes les nouvelles constructions
a compter de 2020 soient obligatoirement & énergie positive ce qui signifie que ces logements
devront produire autant d’énergie (chaleur et électricité) qu’ils en consomment.

La rénovation du parc immobilier est quant a elle au centre de la loi « Energie-climat »
adoptée le 8 novembre 2019. Ce texte législatif fixe des objectifs nationaux de réduction des
émissions de gaz a effet de serre (baisse de 40 % des émissions de gaz a effet de serre en 2030 par
rapport a 1990) et de consommation d’énergie finale (diminution de 50% en 2050, par rapport
a 2012).

Un cheval de bataille de la loi « Energie-climat » est la lutte contre les logements « passoires ».
Il s’agit des constructions les plus énergivores, dont la consommation annuelle d’énergie? est
supérieure & 330 kWh.m™? résultant souvent d’une mauvaise isolation thermique. L’ambition
nationale actuelle est de réussir a rénover toutes les « passoires thermiques » d’ici dix ans en fixant
un objectif de 500 000 rénovations de logements par an. Ce dispositif s’accompagne notamment
de soutien financier tel que le crédit d’impdt transition énergétique et de MaPrimeRenov’ [2].

Malgré ces mesures, on constate une baisse des budgets alloués a la recherche publique dans
le secteur du batiment [1] dont les effectifs sont nettement plus faibles que nos voisins européens
et que les pays d’Amérique du Nord [1]. L’Agence Nationale de la Recherche a néanmoins financé
9 projets concernant ’amélioration des performances énergétiques de I’enveloppe des batiments

(parois et vitrages) ces 15 derniéres années *.

2. Source : www.ecologique-solidaire.gouv.fr - Ministére de la transition écologique et solidarité.

3. Consommation d’énergie estimée par une diagnostic performance énergie.

4. Les projets financés par PANR concernent amélioration des performances énergétiques de l’enveloppe
des batiments (parois et vitrages) : MUR COFFRANT en 2005 - BARISOL en 2006 - REPLIIC en 2008 -
CITOYEN en 2010- MESOTHERM en 2010 - COCOTRANS en 2011 - DEMETHER en 2015 - RESBATT en
2016 - CarISOVERRE en 2016.
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2 Contexte et introduction générale

Les mesures prises par le gouvernement et 'intérét croissant pour la réduction de la consom-
mation d’énergie a suscité un regain d’efforts investis pour la production de matériaux isolants.
Cette dynamique, pousse les acteurs privés en particulier Saint-Gobain Recherche et sa filiere
ISOVERRE - spécialiste de 'isolation - a produire des matériaux d’isolation plus efficaces et plus
respectueux de I’environnement. Aussi bien I'innovation que la recherche s’en trouvent fortement
stimulés au sein des laboratoires industriels.

La laine de verre est I'un des matériaux les plus utilisés en isolation thermique. On estime
en effet qu’environ 90% du parc immobilier frangais est isolé avec des isolants d’origine minérale
- laine de verre ou laine de roche. Malgré la récente percée des matériaux bio-sourcés - laine
de chanvre, laine de mouton etc. - les laines minérales représentent aujourd’hui un peu plus de
50% des produits d’isolation vendus chaque année, notamment grace a I’apparition de nouveaux
produits comme la laine soufflée ou les panneaux sous vide®.

Saint-Gobain Recherche est tres impliqué dans la compréhension du transport de chaleur
dans la laine de verre en vue d’améliorer ses produits. La laine de verre, comme la plupart des
matériaux isolants, est un matériau poreux de faible densité, constitué d’une phase solide & base
de fibre de verre et d’une phase gazeuse. Le but de cette structure est de profiter au mieux des
propriétés isolantes du gaz présent en majorité dans le matériau dont la densité est de 'ordre
de 1 % de celle du verre massif. Tous les modes de transfert de chaleur sont présents dans la
laine de verre : conduction dans les fibres, conduction ou convection dans I’air, et rayonnement
entre fibres. Depuis son invention au début des années 1930 [3], les améliorations apportées au
matériau au fil des années ont permis de diminuer la convection dans la phase gazeuse en la
fragmentant, et de diminuer le transfert par rayonnement dans le matériau. La conductivité
thermique effective de la laine de verre varie de 30 2 40 mW.m 'K~ !ce qui est proche de la
conductivité de I'air (26 mW.m~'K~1!). Dans le but d’améliorer encore d’avantage les perfor-
mances énergétiques des parois, des matériaux dit « super-isolants » ont été développés. Leur
utilisation initialement cantonnée aux domaines de pointe comme ’aéronautique et 'aérospatial
tend & se généraliser. Dans ce genre de matériau, la phase gazeuse est supprimée. La conductivité
effective est alors dictée par le transfert dans la phase solide et peut atteindre 7 mW.m 1K1
Le transfert thermique dans la phase solide, qui était négligeable jusqu’il y a peu, joue un role
prépondérant dans ces matériaux. Force est de constater qu’il existe tres peu d’études qui se
sont intéressées aux transferts de chaleur dans la matrice solide, en particulier a I’échelle des
constituants de base du matériau.

Alors que les mesures réalisées dans les laboratoires industriels sont essentiellement des me-
sures qui permettent de caractériser les propriétés globales des matériaux d’isolation thermique
sur des échelles macroscopiques, une premiere these a eu lieu dans le cadre d’une collaboration
entre I'Institut Langevin et Saint-Gobain Recherche (thése CIFRE d’Elodie Perros soutenue le
22 novembre 2017) [85]. Le but était alors d’explorer de nouvelles méthodes de caractérisation
des isolants thermiques aux échelles microscopiques.

Au cours de cette précédente these, d’importantes preuves de concept ont été réalisées.
Ce travail démontre l'intérét des sondes thermorésistives et de la détection du rayonnement
thermique aux petites échelles pour sonder le transport thermique entre les micro-objets qui
composent les matériaux d’isolation a base de verre, qu’ils soient fibreux ou granulaires. Ce fut
la genese d'un projet ANR dont le lancement était presque concomitant avec mon arrivée au
sein de I’équipe de I'Institut Langevin en 2017 pour mon stage de Master 2, poursuivi ensuite
en these.

Il s’agit du projet ANR intitulé « CarISOVERRE : Caractérisation des composants élé-

5. Source : www.actu-environnement.com
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mentaires d’ISOlants thermiques a base de VERRE », qui est coordonné par mon directeur de
these Yannick De Wilde. Les objectifs généraux de ce projet sont de développer des approches
microscopiques permettant d’améliorer la compréhension des transferts de chaleur au sein de
matériaux isolants tels que la laine de verre. Outre I'Institut Langevin, ce projet ANR implique
deux autres partenaires académiques, I'Institut Néel et I'Institut P’, et un partenaire industriel,
Saint-Gobain Recherche.

Ce projet comporte deux volets complémentaires :

- Un volet expérimental qui vise a utiliser ou concevoir de nouvelles méthodes permettant
d’étudier les échanges thermiques a ’échelle des micro-objets de verre individuels (grains,
fibres), en particulier lorsqu’ils sont en contact ou proche du contact.

- Un volet théorique qui vise a modéliser les propriétés thermiques de ces objets, et surtout a
élaborer une simulation numérique multi-échelle d’un transport de chaleur dans un systéme
complexe comme de la laine de verre.

Les travaux de recherche que j’ai menés pendant ma these s’inscrivent dans le cadre du
volet expérimental du projet ANR CarI[SOVERRE. Ses objectifs sont une caractérisation
microscopique des transferts de chaleur - transferts conductif, convectif, radiatif -
intervenant au sein d’une fibre de verre, et une mesure de la résistance thermique
de contact entre ces fibres de verre.

Les travaux de cette theése s’articulent donc autour de deux axes principaux.

Le premier est une mesure de la résistance thermique de contact entre deux éléments de verre
sous vide ou a I’air ambiant. Le but de ces expériences est de reproduire les conditions présentes
par exemple dans un matériau super-isolant pour ce qui concerne les mesures sous vide ou de
la laine de verre quand ces expériences sont réalisées a ’air ambiant. Pour cela, une sphere de
verre de taille micrométrique sera mise en contact avec une lamelle de verre en la chauffant et en
controlant la distance et la température a ’aide d’une sonde SThM. La dissipation de la chaleur
injectée par effet Joule sera sondée a partir de la température mesurée au sommet de la bille
en fonction de la distance, la sphere étant collée sur la sonde. Nous verrons que la résolution en
température de notre systeme - environ 10 mK - fait de cet instrument 1’outil approprié pour
mesurer avec précision la résistance de contact entre deux éléments de verre séparés par une
distance controlable a 1’échelle du nanometre.

Le second axe est une méthode sans contact de mesure de I’émission thermique d’une fibre
chauffée par une excitation impulsionnelle. La méthode utilisée est une méthode Flash associée
a un microscope infrarouge qui donne accés au champ de température de I’échantillon. L’étude
spatiale et temporelle du champ de température mesuré associée a des modeéles simples rend
possible la détermination d’'un jeu de parametres inconnus intervenant dans le transfert de
chaleur : coefficient de pertes par convection, résistance thermique de contact entre fibres.

Les études que nous avons menées pendant cette thése visent ainsi & fournir des parametres
d’entrée qui sont importants pour la modélisation numérique multi-échelle en cours de dévelop-
pement au sein de I’équipe de nos collaborateurs de I'Institut P’

Pour cela, nous nous appuyons sur deux outils dont le développement a été initié au cours
de la theése précédente au sein de ’équipe. Le premier vise a réaliser une mesure thermorésistive
(par contact) de la résistance thermique de contact entre deux éléments de verre. Le second
vise a réaliser des mesures optiques sans contact du transfert de chaleur au sein d’une fibre ou
entre fibres de verre. A cet effet, nous étudions différentes approches reposant sur la mesure du
rayonnement thermique infrarouge produit par les micro-objets en verre étudiés.

L’argumentation présentée dans cette these se décompose en 3 parties. La premiere partie
est une introduction & la laine de verre et une présentation des bases théoriques. Les principes
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4 Contexte et introduction générale

énoncés dans cette premiere partie sont ensuite développés dans les deux parties suivantes qui
sont indépendantes ’'une de ’autre.

- La premiére partie présente le contexte dans lequel s’est déroulé la these et développe les
connaissances nécessaires a la suite. Le premier chapitre est composé d’une introduction
aux matériaux isolants et aux mécanismes régissant le transfert de chaleur dans la laine
de verre. Vient ensuite une présentation des enjeux et des objectifs de la thése qui sont
étroitement liés a ceux du projet ANR dans laquelle elle s’inscrit. Le deuxiéme chapitre
est un état de l'art des méthodes de caractérisation du transfert de chaleur a 1’échelle
macroscopique et a l’échelle microscopique. Le dernier chapitre présente les propriétés
thermophysiques et optiques de la laine de verre servant de base aux études menées dans
la deuxiéme et troisieme partie.

- La deuxiéme partie traite de la mesure thermorésistive de la résistance thermique de
contact entre une sphere de verre de 20 ym et une surface de verre. Cette mesure est
réalisée sous vide et a l'air ambiant. Le premier chapitre est une présentation du dispo-
sitif expérimental. Le deuxieme chapitre traite de 1’étude de la résistance thermique de
contact mesurée sous vide. Pour cela, la contribution du rayonnement est estimée, puis la
conductivité thermique de la sonde est mesurée. Enfin, la résistance thermique de contact
est mesurée a 'aide d’'un modele de conduction de chaleur dans une bille. Les mesures
réalisées a l’air font 1’objet du troisiéme chapitre. Une analyse des pertes dans lair est
proposée, et ensuite une estimation de la résistance thermique de contact dans l'air est
faite a ’aide de nos mesures et d'un modeéle phénoménologique de transfert de chaleur
dans la bille.

- La derniére partie détaille les mesures optiques - sans contact - du transfert de chaleur dans
la laine de verre. Le premier chapitre est une présentation des deux instruments de mesures
développés. Les mesures réalisées dans le deuxiéme chapitre permettent I’estimation des
pertes par convection régissant le transfert de chaleur dans notre systeme de mesure. Forts
de ces conclusions nous étudions, dans le troisieme chapitre, le transfert de chaleur entre
deux fibres afin de mesurer la résistance thermique de contact entre deux fibres de verre.
Enfin, le dernier chapitre propose une méthode d’imagerie super-résolue adaptée aux fibres
de verre.

Caractérisation de la laine de verre : Etude des transferts de chaleur entre fibres de verre a l’échelle
micrométrique



Premiere partie

Transfert thermique dans les
matériaux isolants et caractérisation
d’une fibre de verre
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Chapitre 1

Transfert thermique dans les
matériaux isolants

La conductivité thermique A qualifie la capacité du matériau a transférer la chaleur. Elle
exprime quelle quantité de chaleur (flux de chaleur en W) traverse un matériau lorsqu’il est
soumis & un gradient de température (en K/m : Kelvin par metre). Plus cette conductivité est
élevée, plus la chaleur est transmise facilement. Par conséquent, plus la conductivité est élevée
et moins le matériau est isolant. Les métaux sont de trés bons conducteurs thermiques avec
une conductivité thermique qui dépasse souvent 100 W.m 'K, le verre est un isolant relati-
vement bon puisque Ayerre €[1, 1.2 W.m ™ K~!], mais sa conductivité reste toutefois largement
supérieure a la conductivité thermique de 1’air immobile qui vaut Agi;=0.026 W.m 1K~

1.1 Introduction aux matériaux isolants

L’isolation thermique est une problématique commune a de nombreux domaines : le secteur
du batiment, l'industrie textile (manteaux, couettes, sacs de couchage), 1'aérospatial, etc. La
F1G.1.1 donne des exemples d’isolants connus aux applications variées.

L’isolation thermique a pour réle de limiter les pertes de chaleur et d’assurer le confort
thermique de 'usager. Pour cela, les matériaux d’isolation exploitent généralement la capacité
des gaz a limiter le transfert de chaleur!. C’est pourquoi les matériaux d’isolation sont des
matériaux bi-phasiques composés d’une matrice solide et généralement d’une phase gazeuse. La
matrice solide a principalement un role structurel : assurer le maintien du panneau isolant et
limiter le mouvement du fluide a l'intérieur du matériau.

Les matériaux isolants sont classés en trois catégories selon la structure de la phase solide et
de la nature chimique (organique ou minérale) de la substance qui les compose [6] :

o Les isolants fibreux sont des matériaux composés de fibres organiques (polyester, fibres
végétales, laine animale) ou de fibres minérales (laine de verre et laine de roche).

e Les isolants cellulaires présentent une structure alvéolée enfermant le gaz dans des cellules.
On distingue les isolants organiques (mousses de polymeres) et les isolants minéraux (béton
cellulaire).

e Les isolants granulaires ou pulvérulents ont une phase solide formée de grains, flocons ou
paillettes. Ils peuvent étre minéraux ou organiques et sont généralement livrés en vrac,
comprimés dans des grands sachets de manutention. La mise en place de l'isolant se fait

1. Les gaz sont de tres bons isolants a condition qu’ils soient immobiles.

Caractérisation de la laine de verre : Etude des transferts de chaleur entre fibres de verre a l’échelle
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(a) Laine de verre (source :  (b) Les couettes, les sacs (c) Les ours polaires ont
www.isover.fr) et sa de couchage et anoraks des poils trés iso-
structure microsco- sont composés de du- lants présentant une
pique - image d’apres vet synthétique ou na- structure cellulaire
[4] turel. a  Déchelle  micro-

scopique - d’apres
[5].

Figure 1.1 : Produits d’isolation standards et exemples de mises en situation.

avec une pompe permettant la pose de I'isolant dans des combles perdus ou dans des parois
creuses. L’isolant est soufflé par la pompe afin qu’il retrouve sa structure originale.

La F1G.1.2 présente des exemples de matériaux isolants de chaque classe : fibreux, cellulaire,
granulaire.

Les performances des panneaux isolants peuvent étre améliorées en utilisant des gaz moins
conducteurs (exemple : argon) enfermés dans une enveloppe étanche ou en aspirant le gaz.
Lorsqu’il est placé sous vide, les propriétés d’isolation du matériau sont dictées uniquement par
le transfert de chaleur dans la matrice solide. Ces matériaux font partie d’une sous-catégorie de
produits d’isolation : les « super-isolants ». Ces matériaux tres performants ont un cofit important
lié & un procédé de fabrication plus complexe et plus onéreux. Jusqu’a récemment, 'utilisation
de ces panneaux d’aérogels ou panneaux d’isolation sous vide (VIP : Vacuum Insulation Pannel)
était réservée a des domaines de pointe tels que les appareils frigorifiques, I'aéro-spatial ou le
nucléaire. Cependant leur utilisation dans le secteur du batiment tend a se démocratiser, en
particulier dans le domaine de la rénovation puisque ces matériaux sont moins épais que les
matériaux d’isolation classiques.

1.1.1 Laine de verre, procédé de fabrication et VIP

L’utilisation des matériaux d’isolation bio-sourcés est marginale (moins de 10% des logements
francais ?) mais leur récent développement mérite d’étre souligné. Ces matériaux sont de natures
tres variées tels que les laines végétales (laines de chanvre ou de coton), les matériaux granu-
laires végétaux (rouleau de liege, granulats de liege) ou encore les matériaux d’origine animales

2. Source : www.filmm.org

Caractérisation de la laine de verre : Etude des transferts de chaleur entre fibres de verre a l’échelle
micrométrique



Introduction aux matériaux isolants 9

5

(a) Laine de verre et (b) Polystyréne expansé (c) Laine de verre a souf-
exemple de pose du et exemple de pose du fler et photo de la mise
produit. produit. en placé de ce produit

a l’aide d’un souffleur.

i 58

Figure 1.2 : Exemples de produits d’isolation standards : (a) isolant fibreux - (b) isolant cel-
lulaire - (c¢) isolant granulaire. source : www.isover.fr

(duvet d’oie ou de canard, laine de mouton), cf. F1G.1.3. Ces matériaux présentent une faible
conductivité thermique, une bonne tenue aux incendies et une bonne gestion de 'humidité.

Néanmoins leur production nécessite 1'utilisation de terres agricoles, ce qui a freiné leur
développement lors de l'industrialisation des produits d’isolation pour le batiment. La remise
en question de 'utilisation de matériaux a base de silice a entrainé un regain d’intérét pour
ces matériaux en dépit de leur cotit de production plus élevé que celui des matériaux classiques
(laine de verre et laine de roche).

Dans cette these nous nous sommes restreints a étudier des matériaux a base de verre. Nous
avons cherché a acquérir des connaissances nouvelles sur le transport thermique aux petites
échelles qui peut avoir lieu dans des matériaux d’isolation tels que la laine de verre ou les
produits d’isolation sous vide & base de verre. Malgré cette restriction sur le matériau d’étude,

(a) Rouleau de laine de chanvre (b) Rouleau de liege. (c) Laine de mouton.
pour isolation thermique. source
www.materiaux-naturels.fr

Figure 1.3 : Exemples de matériaux bio-sourcés.

Caractérisation de la laine de verre : Ftude des transferts de chaleur entre fibres de verre a [’échelle
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les méthodes développées dans cette theése sont potentiellement applicables a d’autres matériaux.

Présentation de la laine de verre

La laine de verre est composée d’air et d’'un réseau de fibres de verre enchevétrées. La
structure de la laine de verre a pour but de piéger I’air environnant?® afin de bénéficier de
ses qualités d’isolation. Ces fibres forment un réseau de cellules microscopiques qui limite le
circulation du fluide & travers la matrice solide. De cette maniére la convection dans lair?
est limitée. La conductivité de l’air emprisonnée dans ces cellules se rapproche de la faible
conductivité thermique de 1’air immobile : Ag;, = 26 mW.m 1. K~!. La conductivité thermique
globale de la laine de verre ne peut donc étre inférieure & la conductivité thermique du gaz
qu’elle enferme.

Procédé de fabrication et caractéristiques structurales de la laine de verre

Dans cette partie nous décrivons le procédé de fabrication TEL mis en place par ISOVER®
pour fabriquer de la laine de verre%. Ce procédé, illustré Fi1G.1.4a, a été mis en place vers la

Verre en fusion

- 7/ -

Gaz chauds Buses projetant

I un flux d’air
Assiette de fibrage
en rotation

Projection de liant

(a) Les différentes étapes du procédé de fabrication(b) Schéma descriptif et photographie de ’étape de
de la laine de verre ( www.isover.fr) fibrage ( photo : www.isover.fr)

Figure 1.4 : Procédé de fabrication de laine de verre.

3. Matériau abondant et gratuit.

4. Mode de transfert de chaleur lié a un fluide en mouvement. Le mouvement du fluide augmente le transfert
au sein de celui-ci par des effets de mélange.

5. ISOVER est une société du groupe Saint-Gobain spécialisée dans la conception et la commercialisation de
produits d’isolation thermique, acoustique et de matériaux intumescents.

6. Vous pouvez retrouver ’ensemble des informations détaillées dans ce paragraphe en cliquant sur le lien
suivant www.isover.fr

Caractérisation de la laine de verre : Etude des transferts de chaleur entre fibres de verre a l’échelle
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fin des années 1950. Il a été amélioré au fil du temps pour réduire 'impact environnemental
de la laine de verre et de sa production : utilisation de verre recyclé, diminution des dépenses
d’énergie, etc.

La premiére étape du procédé consiste a peser les matiéres premieres, (1) sur F1G.1.4a, et
a les mélanger (2). Le mélange est composé de 40 a 80% de verre recyclé, de silice, de chute
de laine de verre et d’additifs. Le mélange est chauffé a une température supérieure a 1000°C
dans un four électrique ou & gaz (3). Le verre en fusion (liquide) coule dans une filiere jusqu’a
I'étape suivante : le fibrage (4) illustrée F1G.1.4b. Le verre est ensuite versé dans une assiette
de fibrage - cette assiette est un plateau avec des parois montantes percées de trous. La mise en
rotation a grande vitesse de cette assiette pousse le verre vers les parois extérieures sous ’action
de la force centrifuge. Le verre est alors éjecté par les trous percés, ce qui forme des fibres. Ces
fibres sont étirées une seconde fois en les réchauffant a I'aide de briileurs qui les assouplissent.
Elles se déforment et s’étirent sous leur propre poids. Les fibres sont ensuite solidifiées en les
refroidissant avec un flux d’air. Un liant - dont nous détaillerons 1'utilité au paragraphe suivant
- est pulvérisé sur les fibres qui tombent sur un tapis roulant. Cela produit de fins feuillets de
fibres de verre enchevétrées. Plusieurs feuillets sont assemblés pour produire un matelas mis en
forme a la bonne épaisseur par des rouleaux. Le matelas est finalement chauffé pour polymériser
le liant (5), puis découpé (6) et conditionné (7) avant d’étre mis sur des palettes.

Ce procédé de fabrication crée des fibres élancées dont la distribution de diametre des fibres
s’étend de 1 & 15 pum (cf -F1G.1.5a), ce qui est faible en comparaison de leur longueur qui peut
atteindre quelques centimetres. La fraction volumique obtenue est faible et varie entre 0.3 et 5.2%
[6], pour une masse volumique qui varie de 7 & 130 kg.m 2 (& comparer & la masse volumique
du verre p=2500 kg.m~3), ce qui est résumé TAB.1.1.

Diametre des fibres 1a15 pm
Fraction volumique 0.345.2%
Masse volumique | 7 a 130 kg.m =3

Table 1.1 : Caractéristiques structurales de la laine de verre

Le verre est donc présent en quantité minime dans la laine de verre comme le montre I'image
tri-dimensionnelle réalisée a 'Institut Langevin par Jean-Marie Chassot a ’aide d’un microscope
OCT (Optical Coherent Tomography), cf F1G.1.5b. Le but de la matrice de verre est d’apporter
une rigidité structurelle : elle permet la cohésion du matelas en étant suffisamment déformable
pour pourvoir appliquer le produit sur tout type de paroi (mur droit ou courbé). Afin d’assurer
cette cohésion une colle (liant) est appliquée sur la fibre. Elle assure a la fois le contact entre les
fibres et augmente la rigidité de celles-ci grace a la formation d’une gaine autour des fibres. Le
liant utilisé est un meilleur isolant que le verre (Ajjgne ~ 0.5 W.mflel) mais son colit onéreux
explique qu’il soit utilisé en quantité minime (moins de 1 % en masse).

Lors de leur fabrication, les fibres - qui chutent verticalement - sont déposées sur un tapis
en translation horizontale. Cela entraine une orientation générale des fibres dans la direction
orthogonale a I’épaisseur du panneau. De cette maniere les fibres sont orthogonales au flux
de chaleur lors de la pose du produit sur une paroi. Cette configuration limite le transfert de
chaleur au sein du matériau. De longues fibres étant susceptibles de transporter la chaleur a
grandes distances par conduction solide dans le verre, on comprend facilement qu’il faut éviter
de les positionner dans le sens du flux de chaleur pour tirer profit de I'isolation offerte par I'air
emprisonné dans le matériau.

7. OCT : Tomographie en cohérence optique ou Optical coherence tomography.

Caractérisation de la laine de verre : Etude des transferts de chaleur entre fibres de verre a l’échelle
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(a) Distribution des diamétres observés dans une fibre de verre (&  (b) Image OCT "d’un échantillon de

gauche ; histogramme des diameétres de fibres en bleu, distribution laine de verre réalisée au la-
cumulée en rouge et distribution log-normale en vert) et données sta- boratoire par Jean-Marie Chas-
tistiques concernant les diametres de fibres de verre observés sur 5 sot sur le dispositif LLTech -
échantillons de laines de verre différents (& droite ; en blanc : moyenne www.lltech.co

de la distribution log-normale; en gris : médiane; en noir : moyenne
arithmétique). D’apres [7]

Figure 1.5 : Distribution des diametres des fibres dans une laine de verre et image OCT illus-
trant la faible fraction volumique des fibres.

Cette combinaison de parametres permet de produire de la laine de verre ayant une conduc-
tivité thermique globale Ajgine deverre comprise entre 30 mW.m 'K~tet 45 mW.m 'K~ ce qui
est assez proche de la conductivité de lair Agi=26 mW.m 'K~!. Cependant les panneaux
d’isolation sous vide ont des performances meilleures, comme nous le verrons dans le paragraphe
suivant.

1.1.2 Les panneaux sous vide : Vacuum Insulation Panels - VIP

Les panneaux d’isolation sous vide sont des isolants fibreux ou cellulaires dans lesquels la
phase gazeuse a été partiellement retirée [8]. Pour cela la matrice solide est recouverte d’une
enveloppe, voir F1G.1.6 puis l'air est pompé jusqu’a atteindre des vides allant de 50 a 0.1 mbar.

Cette technologie permet de réduire la conductivité thermique effective des mousses aé-
rogels de 13 & 4 mW.m *K~![9]. Pour les panneaux fibreux la conductivité est réduite a
15 mW.m 'K~ (contre 40 pour les isolants standards) et peut atteindre 7 mW.m'K~!. Les
principaux défauts de ces panneaux sont le prix, la fragilité de ’enveloppe et les ponts thermiques
créés a la jonction entre panneaux.

Caractérisation de la laine de verre : Etude des transferts de chaleur entre fibres de verre a l’échelle
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Getter/desiccant and opacifer Core Heat sealed flange

L Protective layer

L Barier layer Multilaver envelope
L Sealing layer
(a) Schéma de principe des panneaux vide. L’en- (b) Photo d’une panneau VIP de

veloppe qui entoure la matrice solide (core) va
permettre de pomper lair contenu dans le pan-
neau.

Figure 1.6 : Panneaux d’isolation sous vide : VIP

1.2 Les transferts de chaleur dans la laine de verre

1.2.1 Les modes de transfert

Lorsqu’un systéme est hors équilibre thermodynamique des processus matériels et électroma-
gnétiques - détaillés dans les paragraphes suivants - interviennent pour que le systéme retourne
a ’équilibre thermodynamique. Le systeme physique est le siege de transformations irréversibles
macroscopiques auxquelles sont associées des flux. Ces flux sont classés en trois catégories en
fonction du mode de transfert d’énergie qui entre en jeu. Ces flux se font toujours d’une zone
de température élevée vers une zone de température plus froide.

Le transfert conductif

Le transfert d’énergie par conduction est la réponse des porteurs élémentaires d’énergie
(molécules, phonons, électrons) a un gradient de température. Ces porteurs d’énergie échangent
de énergie de proche en proche de maniére & rétablir I'équilibre thermodynamique local®. Le
transfert de chaleur s’effectue par diffusion d’énergie, c’est-a-dire soit par vibration? du réseau
dans le cas d’un solide, soit par collision entre atomes ou molécules dans un fluide. Ce transfert se
fait par interaction dans la matiére et ne peut se faire dans le vide. Dans les milieux homogeénes

et isotropes, le flux conductif cp_éd (W.m~2) suit la loi de Fourier :
ol = —\(T)VT (1.1)

avec A\(T") la conductivité thermique du matériau a la température 7'. Cette formule rend compte
de la capacité du matériau a conduire la chaleur & une température donnée. vT correspond au
gradient de température (ﬁ est I'opérateur gradient) qui est la cause de l'instabilité. Le signe
« moins () » de 'EQ.1.1 est une conséquence du second principe de la thermodynamique.

Le flux conductif thermique gozd est une grandeur surfacique relative aux caractéristiques
locales du matériau. La notion de conductance Gy, dont les unités sont les (W.K™1), caracté-
rise le comportement global d’un objet soumis a un gradient de température AT et a un flux
thermique ¢ exprimé en (W). Elle correspond au rapport entre le flux thermique et le gradient

8. L’équilibre thermodynamique local est caractérisé par une isothermie a la température T, i.e., par ’absence
de flux thermique.
9. On parle de phonons pour désigner les vibrations du réseau dans un cristal.

Caractérisation de la laine de verre : Etude des transferts de chaleur entre fibres de verre a l’échelle
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de température imposé a cet objet :

P
Gy = — 1.2
b= (12)
On définit la résistance thermique comme 'inverse de la conductance :
AT
Rth - ? (13)

Les unités associées & Ry, sont donc les (K.W™!). Dans les cas les plus simples, la résistance
thermique résulte de 'intégration de loi de Fourier :

O =g¢d i = [peddS. 7
1.4
{AT = &L7F (14
AT dr
Ra="~ [ NT.r)S () (1.5)

avec 7 la direction de propagation de la chaleur et dS la surface de traversée par le flux de
chaleur. Les notions de conductance et de résistance se généralisent a tout objet soumis a un
flux thermique connu ® et & un gradient de température connu AT

Le transfert convectif

Le transfert par convection est un transfert d’énergie dans un fluide en mouvement. Il méle
donc le transfert par conduction a des effets d’inertie et de mélange. Le mouvement du fluide
peut avoir deux origines : il peut étre « forcé » par un dispositif mécanique (pompe ou moteur
- I'exemple le plus courant est la chaleur ventilée d’un four) ; il peut aussi étre d’origine « natu-
relle » causé par des gradients de densité induits par des gradients de température au sein d’un
méme fluide.

Indépendamment des causes de ’écoulement, on distingue deux modes de transfert propres
a deux régimes d’écoulement : laminaire ou turbulent. Dans les écoulements turbulents, le fluide
est fortement brassé. Le fluide - dans son ensemble - est & une température homogene dite de
mélange. Il subsiste néanmoins localement - & 1’échelle du tourbillon - des gradients de tempé-
rature. Dans les écoulements laminaires la convection est un phénomene de conduction dans un
fluide en mouvement.

Les écoulements d’air sont généralement turbulents diis a la faible viscosité dynamique de
I’air. On distingue ce qui se passe a proximité de la paroi, dans le couche limite mécanique qui
est laminaire, de ce qui se passe loin de la paroi ou la température est homogénéisée par la
turbulence.

Un coefficient de transfert pariétal est défini comme étant un coefficient de couplage conducto-
convectif, h. Il est la conséquence d’une conservation du flux conductif - provenant du solide
- dans le fluide & proximité de la paroi. Ce coefficient d’échange est calculé a partir du nombre
de Nusselt, Nu, nombre adimensionné qui rend compte du gradient de température a la paroi
adimensionné. La valeur du Nusselt est déterminée en fonction de la nature de I’écoulement : na-
turelle ou forcée. En convection forcée, la turbulence est caractérisée par le nombre de Reynolds,
Re, qui compare les effets moteurs aux effets dissipatifs. Si le nombre de Reynolds est faible, les
effets dissipatifs dominent et ’écoulement est laminaire : le transfert est dominé par la conduc-
tion. Au dela d’une valeur critique, fixée par la configuration de I’écoulement, le transfert est
dominé par la turbulence. En convection naturelle le terme moteur est la poussée d’Archimede
et le Reynolds devient le nombre de Rayleigh, Ra. Des corrélations entre Re (respectivement
Ra) et Nu sont établies a ’aide du théoréme Vaschy-Buckingham et de mesures expérimentales
[10, 11].

Caractérisation de la laine de verre : Etude des transferts de chaleur entre fibres de verre a l’échelle
micrométrique



Les transferts de chaleur dans la laine de verre 15

Le transfert par rayonnement

Lorsqu’un corps est maintenu a une température 7', les charges qui le composent (essentielle-
ment des électrons libres pour un métal ou des ions pour un cristal polaire) sont en mouvement
désordonné d’agitation thermique [12]. Dans chaque élément de volume, un courant volumique
fluctuant (ou un moment dipolaire fluctuant) apparait. La valeur moyenne de ces courants est
nulle. En revanche, la valeur quadratique moyenne des courants fluctuants ne I'est pas. La puis-
sance moyenne du champ émis thermiquement n’est donc pas nulle. De la méme fagon, toutes les
grandeurs intervenant dans les transferts thermiques sont toutes des grandeurs quadratiques par
rapport au champ électromagnétique : la puissance absorbée dans un solide, le flux du vecteur
de Poynting, et la densité d’énergie.

Cette conversion d’énergie matérielle (énergie de vibration-rotation) en une énergie radiative
(photons) est appelée émission thermique spontanée. Le rayonnement se fait dans tout I’espace
et en particulier dans d’autres corps ou une partie de I’énergie est dissipée par effet Joule :
c’est ce qu’on appelle ’absorption thermique. Le rayonnement absorbé par un deuxiéme corps
excite ses niveaux d’énergie (amplification des vibrations par exemple). Ce deuxiéme corps émet
a son tour un rayonnement qui est absorbé par le premier. Le flux radiatif est défini comme la
différence entre le flux partant (du corps n°1 vers le corps n°2 dans notre exemple) moins le flux
incident (du corps n°2 vers le corps n°1).

Le rayonnement thermique résulte donc d’une interaction lumiere-matiére. Tout corps en
équilibre thermique émet un rayonnement d’équilibre. Ce rayonnement thermique est « large
spectre », c’est-a-dire que le rayonnement thermique se produit sur une large gamme de longueurs
d’onde puisque de nombreux niveaux d’énergie sont excités.

Le rayonnement thermique s’exprime comme la somme de rayonnements élémentaires mono-
chromatiques sur I’ensemble du spectre. Le rayonnement monochromatique est le produit d’un
terme propre a la conversion d’agitation thermique en lumiere - la luminance monochromatique
de corps noir 1° Cg’w - et d’'un terme lié a la capacité du matériau a émettre de la lumiere,
Iémissivité (A, T). La luminance monochromatique de corps noir s’exprime & partir de la loi de

Planck : ) .
2hc he -
CN o o\
LYY = N {exp (kB)\ ) 1] (1.6)

ou h est la constante de Planck, ¢, la vitesse de la lumiere dans le vide et kg la constante de
Boltzmann.

Cette luminance tracée F1G.1.7 passe par un maximum (A, (7)) a T fixée vérifiant T.\,,,(T") =
2898 umK : cette propriété est appelée loi de Wien. Tout corps noir a température ambiante
émet un rayonnement thermique dont la longueur d’onde au maximum d’émission est autour de
10 um : c’est ce qu’on appelle la longueur d’onde thermique. L’émission thermique & température
ambiante releve donc du domaine de I'infrarouge.

Pour un corps noir la puissance surfacique émise par rayonnement s’obtient en intégrant la
luminance monochromatique sur ’ensemble du spectre.

oft = o (1.7)
avec o = 5.67 x 1078W.m 2. K% la constante de Stefan-Boltzmann.

Ces sous-parties nous ont permis de décrire les trois modes de transfert thermique possibles.
Dans le cas de la laine de verre, cela signifie qu’il faut considérer trois canaux possibles de
transfert de chaleur a travers le milieu complexe formé de fibres et d’air : conduction dans la
phase gazeuse et dans la matrice solide, convection dans le gaz, rayonnement entre fibres et

10. Le corps noir est le cas idéal d’un absorbeur parfait qui absorberait ’intégralité du rayonnement incident.
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Figure 1.7 : Luminance du rayonnement d’équilibre a 25°C

Transfert par rayonnement
- entre fibres (rouge)
- dans les fibres (jaune)

Conduction Conduction Convection
solide dans le gaz dans le gaz

Figure 1.8 : Les mécanismes de transfert thermique dans la laine de verre : (1) La conduction
dans la matrice solide (fleche orange) et la conduction dans le gaz (fleche bleue).
(2 La convection dans le gaz. (3) Le rayonnement entre fibre et & travers les fibres.
Image extraite de [4]

rayonnement entre les parois externes '!. Les différents transferts élémentaires sont schématisés
F1G.1.8.

1.2.2 Modélisation classique de la laine de verre

Nous avons vu précédemment que la laine de verre est un matériau biphasique complexe. Le
transfert thermique au sein de ce matériau est généralement traité en utilisant une hypothese
classique des milieux poreux, celle qui consiste a le représenter comme un milieu continu fictif. Les
grandeurs physiques (champ de température, luminance etc.) et les parametres thermophysiques
(conductivité etc.) sont des moyennes macroscopiques obtenues sur des volumes élémentaires
représentatifs.

La conductance effective d’'un matelas de fibres de verre A.¢y correspond a la somme de
la contribution de la conductivité de chaque phase (Afipres ;Agaz) €t de la conductivité liée au
rayonnement A;.

)\eff = )‘fibres + )\gaz +Ar (18)

11. Un transfert direct par rayonnement entre les parois est possible a cause de la porosité élevé.
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Figure 1.9 : Décomposition de la conductivité effective de la laine de verre A,y en ses trois
composantes : conduction solide Agpes €t gazeuse Agyq., rayonnement A, avec p
la masse volumique et £ la porosité - selon [13].

Nous discutons ces trois contributions ci-dessous sans entrer dans les détails. Un traitement
plus approfondi est donné dans les références [6, 13].

Le traitement de la convection thermique

La convection dans un milieu poreux comme la laine de verre dépend fortement de la per-
méabilité I du matériau, quantité qui mesure son aptitude a se laisser traverser par un fluide
sous l’effet d’un gradient de pression. Le nombre de Rayleigh est redéfini de maniére a prendre
en compte cette perméabilité [14] :

ATel
Ra = 796 (1.9)
DthV
avec e I’épaisseur de lisolant, ¢ = 9.81 m.s™2 Paccélération de pesanteur, 3 = ﬁ I'inverse

de la température exprimée en Kelvin reflétant la dilatation de I'air, Dy, =20 x 1075m?.s7! la
diffusivité thermique de lair, v = 15.6 x 1075m?.s™! la viscosité cinématique de l’air.

Nous savons que les pertes par convection sont limitées par la structure de la laine de verre.
Pour illustrer ce point, nous allons prendre comme exemples deux configurations favorisant la
convection thermique. La premiere est le cas d’une isolation dans des combles généralement
isolées par le plancher. En hiver le plancher est chaud et la toiture est froide. L’air chaud -qui
est plus léger - monte du plancher vers la charpente ot il est refroidi. Ce phénomene crée des
cellules de convection naturelle, voir F1G.1.10. Dans cette configuration la valeur du Rayleigh
critique 2 vaut Ra,.=20.

L’autre cas d’étude est un mur vertical d’une hauteur 2.5m chauffé sur une face et refroidi

12. Le Rayleigh critique est la valeur qui sépare le régime laminaire, ol I’on considere la conduction, du régime
turbulent.
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Figure 1.10 : Perméabilité admissible au Rayleigh critique. Les courbes représentent les per-
méabilités admissibles dans des combles ou un mur vecticales, configurations
illustrées sur la droite du schéma. Cette perméabilité est calculé a partir de
I’expression du nombre de Rayleigh et de sa valeur critique dans les deux confi-
gurations : Ra,.=20 dans les combles et Ra,=50 pour un mur vectical d”épaisseur
20cm et de hauteur 2.5m. [13]

sur Pautre 3. On s’intéresse ici au transfert au sein de l'isolant présent dans la paroi. Le gradient
de température imposé aux parois du mur génere de la convection naturelle a I'intérieur du mur.
Dans ce cas, Ra. vaut 50.

Si nous considérons une isolation classique d’une vingtaine de centimetre d’épaisseur, nous
pouvons déterminer - en fonction de la température imposée - quelle serait la valeur limite de
la perméabilité permettant d’assurer une convection nulle, voir F1G.1.10. Si la perméabilité du
matériau est inférieure a cette limite alors nous pouvons négliger la convection dans le matériau.
Pour les isolants classiques, les valeurs de perméabilité varient de 0.7x107° m? & 5x10~% m?
[6] ce qui est deux ordres de grandeur en-deca de la limite (~ x10~7 m?) qui conduirait a
un dépassement du Rayleigh critique et donc au déclenchement du phénomeéne de convection.
Il est & noter que des phénomenes de convection inattendus peuvent se produire aussi aux
petites échelles. A titre d’exemple, une étude sur des foréts de nanotubes de carbone [15] ont
montré que des comportements convectifs collectifs apparaissent en fonction de la tortuosité et
de Dorientation des fibres composant cette forét : plus les fibres sont organisées plus les pertes
convectives sont importantes.

La conduction dans la phase gazeuse et dans les fibres

La conduction dans la phase solide est la contribution la moins étudiée. Ce transfert dépend
d’un nombre de degrés de liberté (parameétres) important : caractéristiques mécaniques des
fibres, densité des fibres, perméabilité du matelas, tortuosité des fibres, orientation des fibres et
percolation, humidité, conductivité du liant (colle), présence ou absence de boules de colle etc.
[16]. Certaines études simplifient le réseau de fibres pour établir un lien entre perméabilité K et
conductivité de la matrice solide Afipres [16, 17]. La conductivité du réseau diminue lorsque la
perméabilité augmente.

La conduction dans la matrice solide peut étre calculée en résolvant numériquement 1I’équa-
tion de Boltzmann [18, 19]. Trés peu de travaux [20, 21] s’intéressent & la modélisation numérique
de I'ensemble du réseau de fibres. Ces études sont couteuses en temps et en puissance de cal-
cul. Nous y reviendrons dans les paragraphes suivants. Quelques travaux ont été conduits pour

13. Ce sont les dimensions classiques d’'un mur d’habitation.
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déterminer la valeur de la conductivité thermique du réseau de fibres a 'aide de méthode de
réseaux de neurones [22, 23, 24, 25|, mais d’importants progres restent & accomplir avant que
cela conduise & une modification du procédé de fabrication de la matrice de fibres dans le but
d’obtenir des matériaux isolants aux meilleures propriétés.

L’impact de la conductivité thermique du gaz peut étre traité de multiples facons. L’air
peut étre remplacé par un gaz moins conducteur, voir TAB.1.2. La conductivité peut aussi
étre diminuée en confinant le gaz a une pression plus faible que la pression ambiante, ce qui a
pour effet d’augmenter le libre parcours moyen des molécules. Le mode de transfert de chaleur
n’est plus diffusif lorsque le libre parcours moyen des molécules est comparable a la taille des
pores. Dans un tel cas, les molécules du gaz ont une probabilité plus élevée d’entrer en collision
avec une fibre plutét qu’avec une autre molécule, rendant le transfert d’énergie moins efficace.
La conductivité de la phase gazeuse dans le matelas est exprimée en fonction du nombre de
Knudsen ' et de la conductivité du gaz en espace libre Ay, d’apres [26, 27].

g0

Ng=—— 1.10
¢ 1+28,Kn (1.10)

avec 3, une constante caractérisant l'efficacité du transfert d’énergie a la paroi. Plus la pression
est faible, plus le Knudsen est grand et la conductivité du gaz est faible. Notons que ce canal de
conduction est supprimé dans les panneaux sous vide ou le Knudsen tend vers ’infini.

Gaz Conductivité thermique A a 25°C [mW.m ™ TK~1]
Air 25.99
Diazote No 25.86
Argon Ar 16.11
Dioxyde de carbone COq 16.46

Table 1.2 : Table des conductivités thermiques de quelques gaz utilisés pour des applications
isolantes [28]

Le rayonnement

Dans les milieux semi-transparents la conductivité thermique liée au rayonnement peut étre
déterminée a l'aide de I'approximation de Rosseland. Dans un premier temps, le vecteur flux
radiatif monochromatique, correspondant a I'intégration de la luminance monochromatique dans
toutes les directions, est exprimé a partir de ’équation de transfert radiatif (ETR) [12]. Dans
un second temps, hypotheése de matériaux optiquement épais '° est émise, ce qui entraine une
luminance quasi-isotrope. Grace a cette hypothese, le flux radiatif devient une grandeur diffusive
au sens de la diffusion de Fourier. L’intégration de la luminance monochromatique sur ’ensemble
des longueurs d’onde permet alors de déterminer le flux radiatif total A, en fonction de la
température T' et de la constante de Stefan-Boltzmann (voir EQ.1.7) :

An20T3d
(L+21-1)+3pmd

A = (1.11)

14. Knudsen : nombre adimensionné qui compare le libre parcours moyen des molécules de gaz aux dimensions
caractéristiques du systeme.
15. L’épaisseur de 'isolant, d, est de I’ordre ou supérieur au libre parcours des photons.
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00 0
! il / Ldby 4, (1.12)
0

BR 40183 Jo B, dT
avec d, I’épaisseur du matériau, n I'indice du milieu, o la constante de Stefan-Boltzmann, &1 2
les émissivités de chaque paroi et 3, le coefficient d’extinction '®. Une autre approche consiste a
résoudre 'ETR en faisant une analogie avec ’équation de Boltzmann ou a 'aide de simulation
de Monte-Carlo [29, 30, 31, 32].
Le transfert radiatif est fonction des propriétés des parois, du coefficient d’extinction, i.e. de
la diffusion (scattering) dans le matériau, et de 'absorption du rayonnement par les fibres [33].
Une solution pour diminuer le transfert radiatif dans la laine de verre consiste & rendre
les fibres opaques au rayonnement infrarouge. De cette maniere la chaleur émise par la surface
chaude n’atteint pas la surface froide. Les fibres sont faites de verre, contenant essentiellement de
la silice (SiOg). Dans l'infrarouge, les ondes pénetrent dans la silice sur des distances supérieures
a 10 pm (diametre typique des fibres de verre) jusqu'a des longueurs d’onde de l'ordre de 8 pm.
La silice pure est encore un peu transparente a une grande partie du flux émis a 25 °C. Pour
diminuer cet effet, on dope avec du bore le verre utilisé dans la laine de verre. Ce matériau
produit un pic d’absorption a une longueur d’onde voisine de 7 pum, ce qui permet de réduire un
peu plus la fenétre de transparence des fibres au rayonnement thermique a température ambiante
[34]. Pour illustrer ce propos, la F1G.1.11 présente le spectre de la profondeur de pénétration du
rayonnement infrarouge dans le verre utilisé pour la laine de verre. Sachant que les fibres ont un
diametre typique inférieur a 10 um, tout le rayonnement infrarouge dont la longueur d’onde est
supérieure a 7 pum est bloqué par ce type de matériau, car I’absorption empéche aux photons
infrarouge de passer a travers la laine de verre de la paroi chaude a la paroi froide.

102

10»6 L

Profondeur de pénétration § (m)

10»7 I I I
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Figure 1.11 : Profondeur de pénétration § du rayonnement infrarouge moyen dans notre verre
de référence dopé au bore utilisé dans la laine de verre, en fonction de la longueur
d’onde A du rayonnement. Lorsque A < 7um, la profondeur de pénétration des
ondes dans le verre dépasse la dizaine de microns qui est de 'ordre de grandeur
du diametre des fibres des isolants & base de verre.

En pratique, la réduction du transfert par rayonnement au sein du matériau peut également
se faire en augmentant la diffusion vers I'arriere par l'introduction de particules métalliques

16. On rappelle que le coefficient d’extinction £, est la somme du coefficient d’absorption a,, et du coefficient
de diffusion (scattering) oy .
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dans l'isolant [35] ou en couvrant les fibres de verre d’un revétement métallique extrémement
fin [36, 37]. Il est également possible de disperser une certaine fraction massique de particules
absorbantes au sein de la matrice solide [38]. Ces modifications ont surtout été appliquées aux
super-isolants : les VIP ou aérogels [19, 39] ou le transfert par rayonnement est devenu le canal
principal de transfert de chaleur comme le montre la F1G.1.12.
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Figure 1.12 : Evolution des différentes conductances (solide, gaz, rayonnement) en fonction de
la pression dans les panneaux VIP, d’apres [19]

En résumé, le transfert thermique dans les isolants a souvent été considéré de maniere globale
en utilisant des moyennes et des milieux effectifs. La nécessité de développer des matériaux plus
performants et de développer des aérogels et isolants sous vide requiert la compréhension des
mécanismes microscopiques de transferts de chaleur entre les éléments constitutifs de ’isolant.
Dans cette perspective, nous nous sommes employés dans cette thése a développer de nouvelles
méthodes d’investigation permettant de réaliser des études microscopiques dans ce but, puis
nous les avons appliquées a des systémes modeles formés de billes ou de fibres.

1.2.3 Nature des échanges thermique entre fibres

Pour traiter les probléemes de transfert de chaleur dans les matériaux isolants, la tendance
actuelle se dirige vers des approches bottom-up 7 oti la conductance effective du matériaux est
déterminée a partir de la connaissance de la géométrie du réseau de fibre et de la quantification
des échanges thermiques entre ces fibres : la résistance thermique de contact. Plus ces résistances
thermiques sont élevées, plus les échanges entre fibres sont faibles et plus le matériau isole.

Dans cette partie, nous nous intéressons aux échanges thermiques entre deux solides lors-
qu’ils sont en contact ou séparés d’un espace de petite taille (gap). Ces échanges peuvent étre
décomposés selon deux types d’interactions : les interactions matérielles liées a la conduction au
contact ou a la conduction dans le gap entre les deux solides ; les interactions électromagnétiques
liées au rayonnement thermique échangé entre deux corps séparés par un gap.

17. « De la base au sommet » : le comportement global est obtenu en additionnant les contributions de chaque
composant.
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« La physique du contact »

Le transfert conductif dans la matrice solide d’un systéme comme la laine de verre se fait
de fibre en fibre. On peut aisément imaginer que le flux de chaleur traverse le matériau en
serpentant d’une fibre a 'autre lorsqu’elles sont en contact. Limiter le flux thermique dans la
matrice solide revient a limiter le nombre de ponts thermiques (= contacts) entre fibres - par
un procédé de fabrication adapté détaillé SEC.1.1.1 - et a maximiser la résistance thermique
de contact entre les fibres de verre. Cette résistance de contact dépend de la conductance du
matériau et de la géométrie du contact (courbure, surface de contact, etc.).

Pour déterminer la résistance de contact, il convient de simplifier la géométrie des fibres
en cylindre ou en sphere. Un contact parfait entre deux spheres est un point, c¢f Fi1G.1.13a.
Pour deux cylindres, le contact est une ligne lorsqu’ils sont paralléles ou un point lorsqu’ils se
croisent. Cette vision du contact parfait ne représente toutefois pas la réalité. Des objets réels
en contact subissent des contraintes mécaniques et sont sujets a des déformations élastiques (ou
méme plastiques lorsque le systéme est tres fortement contraint, ce qui n’est pas le cas dans la
laine de verre). Une vue plus réaliste de la zone de contact est plutot un disque (F1G.1.13b) ou
un ovoide : c’est la théorie de Hertz sur laquelle Yovanovitch s’est appuyé pour développer ses
premiers modeles de résistance thermique de contact a I’échelle micrométrique [40]. La résistance
thermique de contact dépend donc de 1’état de contrainte du matériau, dans la zone de contact.
Notons qu’a I’échelle macroscopique des études ont montré que la conductivité de la laine de
verre dépend de la contrainte imposée au panneau (Poparge) © Afibres Pgﬁgr ge [41].

Le développement de la microscopie a balayage a démontré que les surfaces ne sont pas
lisses, mais qu’elles sont formées d’aspérités. Le contact est le résultat de l'interpénétration de
ces aspérités [40, 42, 43, 44], comme l'illustre la F1G.1.13c. Ces aspérités sont en principe remplies
d’air mais peuvent étre remplies d’eau ou de colle (le liant autour des fibres). Dans les deux cas,
la surface d’échange entre les fibres est alors plus importante, cf. F1G.1.13d.

La présence d’eau est due aux caractéristiques de la silice qui est hydrophile et possede par
conséquent une grande capacité d’adsorption. A 1’échelle macroscopique des pores de la laine
de verre, trois mécanismes d’échange de chaleur se manifestent : le premier est le changement
d’état liquide <> vapeur, le second est la convection, et le troisiéme est un échange de chaleur
par conduction dans l’eau immobile sous forme liquide ou vapeur [45]. Tout cela engendre une
augmentation de la conductivité du matériau allant jusqu’a 19 mW.m 'K ~1[46] ; ce qui revient
a multiplier la conductivité thermique nominale de la laine de verre par 1,5. A ’échelle micro-
scopique de la fibre individuelle, la présence d’eau se manifeste principalement par la présence
d’un ménisque a l'interface fibre-fibre dans la zone de contact ou par la présence d’une pellicule
d’eau autour des fibres (ou des particules de verre dans le cas de matériaux granulaires) [41]. Des
études SThM '® se sont intéressées & la conductance du ménisque d’eau formé entre une pointe
SThM et une surface. Les résultats montrent que la conductance dépend de la géométrie du
contact et qu’elle peut représenter jusqu’a 6% de la conductance totale de contact [47, 48, 49].

L’interaction électromagnétique de champ proche

Nous avons vu que le rayonnement électromagnétique est le résultat d’une fluctuation de
charges au sein d’un matériau a température non nulle. Dans le cas macroscopique, le calcul
de I’échange de chaleur entre deux corps s’effectue en multipliant I’émissivité du matériau e(7")
a la luminance d’un corps noir Loy (T') & température T'. Cela donne lieu a une conductance
thermique radiative qui est indépendante de la distance car elle découle de l'intégration des
contributions propagatives du champ rayonné. Cette description n’est valable que lorsque la

18. Scanning Thermal Microscopy : méthode que nous détaillerons dans les chapitres suivants.
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Figure 1.13 : Représentation schématique du contact entre deux spheéres. Dans le cas idéal, un
contact sphére-sphére est ponctuel (a). Mais les solides sont déformables, ce qui
conduit & avoir une surface de contact finie (b). Il faut aussi prendre en compte
les micro-aspérités (rugosités) des surfaces. Le contact est donc le résultat de
Pinterpénétration des aspérités (c). Enfin un ménisque liquide ou solidifié (eau ou
colle) peut étre présent a 'interface entre les solides (d). Dans les trois premiers
cas, on a symbolisé en violet la zone effectivement en contact pour mettre en
évidence la différence de surface d’échange selon les situations.

distance entre les corps est importante, mais elle cesse de fonctionner et ne peut pas étre employée
lorsque les deux corps sont séparés par une distance plus faible que la longueur d’onde thermique
donnée par la loi de Wien.

En effet, il existe des solutions non propagatives de ’équation des ondes qui décroissent de
facon exponentielle en s’éloignant de la surface 2. Ces modes particuliers du champ électroma-
gnétique donne lieu & un rayonnement confiné a la surface dit de « champ proche »- cf. F1G.1.14.
Lorsque deux objets sont séparés par des distances plus grandes que la longueur d’onde d’émis-
sion thermique leurs domaines de champ proche ne s’interpénetrent pas. En revanche, lorsque
les régions de champ proche présentent un recouvrement, un nouveau canal d’échange de chaleur
est créé. Ce mode de transfert peut s’apparenter & un transfert par effet tunnel des photons de
champ proche. Ce phénomene est illustré FiG.1.14.

Le Radiative Photon Tunneling a d’abord été mis en évidence expérimentalement a la fin
des années 1960 [50, 51] avant d’étre étudié théoriquement, en géométrie plan/plan, sphére/plan
puis sphere/sphere [52, 53, 54, 55, 56].

En particulier, il a été montré [57, 58, 59] que 'amplitude de ce champ évanescent est exaltée a
la surface des matériaux susceptibles d’avoir des ondes de surface appelées polaritons de surface.
Il s’agit d’ondes électromagnétiques qui se propagent en étant confinées a une interface, leur
amplitude décroissant de part et d’autre de I'interface, c’est-a-dire dans le matériau et dans le
vide. Les polaritons de surface ont une relation de dispersion qui présente un caractere résonant

19. Pour une approche plus calculatoire de cette distinction champ proche / champ lointain, le lecteur trouvera
en Annexe A la décomposition en ondes plane du champ rayonné
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Figure 1.14 : Illustration du couplage de champ proche. A gauche, les deux objets n’échangent
pas d’énergie par rayonnement de champ proche puisque leur deux régions de
champ proche ne se recouvrent pas, ce qui n’est pas le cas & droite ou les objets
(échantillon ou pointe diffusante) sont placés a des distances assez faibles pour
que leurs zones de champ proche s’interceptent.

lorsque la partie réelle de la fonction diélectrique du matériau Re(e)=-1, si 'on suppose une
interface avec le vide (ou l’air). A la fréquence de cette résonance, le champ évanescent est tres
intense et trés confiné.

On distingue deux catégories de polaritons : les plasmons polaritons de surface et les phonons
polaritons de surface. Les plasmons polaritons de surface sont généralement supportés par les
métaux. Etant associés & des oscillations collectives d’électrons, ils se produisent a haute fré-
quence et sont généralement excitées dans le visible. Leur excitation thermique a la résonance
n’est pas possible dans I'infrarouge, sauf pour dans le cas de semi-conducteurs dopés.

Les phonons polaritons de surface® apparaissent & la surface de matériaux diélectriques
polaires et sont excités dans le domaine infrarouge. Les phonons polaritons de surface naissent
de l'interaction entre les phonons du réseau et le champ électrique créé par les oscillations de
charges des ions du matériau polaire. La silice (SiO2) et le carbure de silicium (SiC) supportent
des phonons polaritons de surface dans 'infrarouge [60, 61].

Les instruments standard de détection optique sont généralement placés & de grandes dis-
tances de I’échantillon en comparaison avec la longueur d’onde d’émission thermique. Il est donc
en principe impossible de collecter les ondes évanescentes avec ces instruments qui travaillent
dans la zone dite de champ lointain. La mise en évidence expérimentale de ces ondes nécessite
d’avoir recourt a des moyens détournés. Le champ proche peut étre converti en champ propagatif
a l'aide d’un petit élément diffuseur comme une pointe de sonde locale & balayage qui propage
I’onde évanescente vers un systeme de détection standard placé en champ lointain, ce qui est
illustré a droite de la F1G.1.14. Cette astuce - appelée microscopie optique de champ proche
(acronyme anglais SNOM 2!, détaillé Annexe A) - a permis d’obtenir des spectres et des images
super-résolues du rayonnement de champ proche [62].

Dans la version originale du SNOM, I’échantillon est excité par une source extérieure. Le
champ proche ainsi généré a sa surface est diffusé a ’'aide de la pointe. Ce systéme peut étre
adapté pour détecter I’émission thermique de champ proche en utilisant la chaleur comme source

20. On les appellera SPhP pour I’acronyme anglais Surface Phonon Polariton.
21. SNOM : Scanning Near-field Optical Microscopy
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d’excitation du champ électromagnétique [63]. Dans ce cas, il est nécessaire de chauffer I’échan-
tillon & I’aide d’une résistance chauffante. Le rayonnement thermique de champ proche est alors
diffusée localement en champ lointain a ’aide d’une pointe diffusante. Le rayonnement diffusé
est collecté a l’aide d’un objectif de grande ouverture numérique, puis dirigé vers un détecteur
infrarouge ou il est mesuré. Il est important de souligner que la signature spectrale de I’émis-
sion thermique de champ proche ne ressemble pas nécessairement au spectre de champ lointain.
En champ proche, il est méme possible d’observer un pic monochromatique correspondant a
une résonance du phonon-polariton de surface sur un matériau polaire, tandis que l'allure du
spectre de champ lointain du méme matériau est large bande, son enveloppe étant dictée par la
courbe de Planck. Il a été montré théoriquement que ce pic peut dépasser de plusieurs ordres
de grandeur I’émission attendue par la loi de Planck dans le cas du SiC et du verre [64, 65].
Cela a été mis en évidence expérimentalement dans le cas du SiC, cf. Fig. 1.15a, et du quartz
[66, 67]. Les fibres de verres, principalement composées de silice, seraient ainsi susceptibles de
transmettre de 1’énergie par radiation tunnel de photons sous réserve que la distance qui les
sépare soit inférieure a la longueur d’onde thermique, ce qui est fréquemment le cas dans un
matelas de fibre de verre.

Se pose maintenant la question de la quantification de flux radiatif de champ proche en
fonction de la distance a l'interface. Dans ce paragraphe, nous allons voir les différentes mé-
thodes mises en place pour quantifier ce transfert de chaleur. Les contraintes géométriques ne
rendent pas cette tache aisée : il faut étre capable de s’approcher a une centaine de nanometres
de I’échantillon, et de mesurer des signaux de faible amplitude. La contribution du transfert
radiatif est généralement négligeable devant la conduction dans l'air et devant la convection.
Par conséquent, les expériences sont réalisées sous vide poussé (UH - P €[1073; 10~8] mbar)
ou ultravide (UHV - P<10~® mbar). Les matériaux sont spécifiquement choisis pour exalter le
champ proche. Il est a priori plus avantageux de choisir des matériaux portant des ondes de
surface. Enfin, les déplacements doivent étre assurés avec des systemes piézoélectriques ayant
une précision proche du nanometre, voire de ’angstroem.

La géométrie plan-plan est la plus simple a traiter théoriquement, mais elle est tres diffi-
cile & mettre en ceuvre expérimentalement. Le principal probléme est d’assurer un parallélisme
parfait entre les surfaces, ce qui est tres complexe a mettre en ceuvre lorsqu’il s’agit d’atteindre
un espacement de quelques dizaines de nanometres entre les surfaces [68]. Au dela de ’étude
du transfert tunnel d’énergie entre des surfaces passives en interaction de champ proche, la
géométrie plan-plan a aussi été exploitée pour mesurer le transfert de chaleur entre une cellule
photovoltaique aux dimensions microscopiques et un plan [69, 70, 71].

Compte tenu de la difficulté de mise ceuvre de la géométrie plan-plan beaucoup d’études
se sont portées sur les géométries sphere-plan ou pointe-plan qui permettent d’accéder a des
distances tres petites. Ces études ont dans un premier temps été menées a des distances na-
nométriques [72, 73, 74, 75]. L’amélioration des processus de fabrication des pointes SThM a
ensuite permis d’accéder & des distances inférieures au nanometre [76, 77, 78|. La configuration
spheére-plan a d’abord été étudiée entre une sphere de verre et une lame de verre [79, 80, 81, 82].
Puis, plus récemment, elle a été utilisée pour mesurer le champ proche entre une spheére en verre
et un matériau & changement de phase [83] ou pour convertir le rayonnement de champ proche
émis par une sphere de graphite en puissance électrique a I'aide d’un semi-conducteur formant
une cellule photovoltaique de champ proche [84]. L’augmentation du transfert radiatif mesuré
en champ proche est de plusieurs ordres de grandeur.

En conclusion, la proximité de deux objets en verre peut engendrer une augmentation signi-
ficative du transfert thermique par le rayonnement de champ proche. Ceci se produit si ces deux
objets sont séparés par des distances inférieures au micron, ce qui est fréquemment le cas dans
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Figure 1.15 : Exemples de spectres de champ proche. Dans le cas du SiC (a), la théo-
rie prévoit 'apparition en champ proche d’un pic monochromatique a wg;c =
1.78 10" rad.s™!, ce qui équivaut & une longueur d’onde Agic = 10.5 pm
c’est-a-dire un nombre d’onde ogic = 952 cm~!. La figure(c) est la confirma-
tion expérimentale de 'existence de ce pic. Dans le cas du SiO2 (b), la théo-
rie prévoit 'apparition en champ proche d’un pic monochromatique principal a
Wsi0y,1 = 9.2~ 10'3 rad.s™! et un pic secondaire & WSi0y,2 = 2.2-10" rad.s™! ce
qui équivaut a une longueur d’onde Agj0,,1 = 20 ym et Agio,,2 = 8.5 um.

la laine de verre.

1.3 Le contexte du projet collaboratif CarISOVERRE

Ma these s’est déroulée dans le contexte d’un projet collaboratif financé par ’ANR intitulé
CarISOVERRE (Caractérisation des composants élémentaires d’isolation thermique & base de
verre). Avant de clore ce chapitre, nous évoquons brievement certains aspects de ce projet et le
positionnement de ma theése par rapport a celui-ci.
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1.3.1 Présentation du projet et de ses axes

La genese du projet ANR CarISOVERRE est la réponse a un constat : les techniques usuelles
de caractérisation du transfert thermique dans les milieux isolants et ’hypothese de milieu effectif
continu atteignent leurs limites. Les méthodes consistant a considérer I'isolant comme un milieu
poreux effectif ne permettent plus de répondre de fagon satisfaisante aux interrogations qui
permettraient d’améliorer les produits existants??. En particulier, une caractérisation correcte
de la thermique du contact ou proche du contact entre deux éléments constitutifs de 1’isolant
thermique fait cruellement défaut. Il manque également une description théorique multi-échelle
des transfert par conduction solide ou dans le gaz, convectifs, et radiatifs (qu’ils soient de champ
proche ou de champ lointain).

Le consortium du projet réunit trois groupes de recherche académique - provenant de diffé-
rents laboratoires : Institut Langevin (Paris) , Institut Néel (Grenoble) et Institut P’ (Poitiers)
dirigés respectivement par Yannick De Wilde 23, Olivier Bourgeois et Karl Joulain. Un partenaire
industriel, Saint-Gobain Recherche, participe également au projet. Saint-Gobain, spécialiste des
produits a base de verre, est leader dans le domaine de 'isolation thermique et phonique via sa
filiale ISOVER.

Le projet CarISOVERRE a deux objectifs :

- développer des méthodes de caractérisation microscopique potentiellement transférables
aux laboratoires industriels de Saint-Gobain Recherche;

- permettre le traitement théorique du transfert dans un matelas de fibre de verre par une
approche multi-échelle.

Trois axes sont développés afin de répondre a ces objectifs :

- Adapter et développer des méthodes thermo-resistives pour mesurer la conductivité ther-
mique d’une fibre de verre et la résistance thermique de contact entre les fibres de verre.
Cette tache s’appuie d’une part sur ’expertise de 'Institut Néel dans les méthodes de
mesure 3w et dans le développement de thermométrie par dépot de couches minces sur
des objets micrométriques. D’autre part, I'Institut Langevin apporte son expertise dans les
sondes locales a balayage afin d’étudier la résistance thermique de contact ou a proximité
du contact entre deux éléments de verre & ’aide d’une sonde SThM 24 modifiée

- Adapter et développer des méthodes permettant d’étudier le rayonnement thermique aux
petites échelles. Dans cet axe, les mesures réalisées a 'Institut Langevin sont couplées a
une approche théorique apportée par I'Institut P’. Cela permet, par exemple, d’étudier
de fagon expérimentale et théorique le rayonnement émis par une fibre de verre dont le
diametre est plus faible que la longueur d’onde d’émission thermique.

- Développer un modele théorique multi-échelle adapté a un milieu complexe comme la laine
de verre dans lequel les résultats obtenus dans les deux autres pourraient étre implémentés.
Cette partie de la recherche est prise en charge par I'Institut P’.

On souhaiterait a terme étre en mesure d’émettre des lignes directrices qui permettront
a l'industriel Saint-Gobain de concevoir et de modifier un produit existant ou ses lignes de
production. A ce stade du projet, nous pouvons déja affirmer que le flux thermique & I'intérieur
de la laine de verre est porté par un faible nombre de fibres qui forment, par leurs contacts, une

22. Ces interrogations sont par exemple : Quel est I'impact du procédé de fabrication (fraction volumique,
orientation des fibres, nombre de contacts entre les fibre) sur la conductance effective 7 Quel est I'impact du liant
sur la conductivité thermique ?

23. Coordinateur du projet.

24. Les Sondes SThM seront décrites dans le chapitre suivant.
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série de ponts thermiques entre les deux extrémités du matériau. Il y a donc un besoin accru
d’une mesure quantitative du transfert microscopique de chaleur entre fibres.

Les objectifs de la these

Les objectifs de ma these s’appuient sur ceux fixés pour le projet ANR concernant I'Institut
Langevin, c’est-a-dire développer des moyens de caractérisation microscopique du transfert de
chaleur entre des éléments de taille micrométrique en verre tels que ceux que ’on trouve dans un
matériau d’isolation comme la laine de verre. Cette caractérisation se fera selon deux approches
différentes qui ont initialement été abordées durant la thése d’Elodie Perros [85], et ainsi que
pendant la période ou j’effectuais mon stage de Master au sein de ’équipe :

- une méthode thermorésistive visant a mesurer la résistance thermique de contact entre
deux éléments de verre a l’aide de mesures électriques fines de thermometres résistifs
lithographiés et mis en contact avec les objets étudiés;

- une approche optique visant a caractériser les objets étudiés sans contact avec eux, en se
basant sur le rayonnement thermique infrarouge qu’ils émettent.

Le chapitre suivant dresse un état de I'art des méthodes de caractérisation des transferts
thermiques afin d’orienter nos choix parmi les méthodes adéquates pour remplir ces objectifs.

Caractérisation de la laine de verre : Etude des transferts de chaleur entre fibres de verre a l’échelle
micrométrique



Chapitre 2

Méthodes d’observation du transfert
de chaleur

Les objectifs de ma these et du projet ANR sont de développer des méthodes de caractéri-
sation microscopique du transfert de chaleur entre deux micro-éléments tels que ceux que 'on
trouve dans les matériaux d’isolation, et en particulier dans la laine de verre. Dans un premier
temps, nous allons présenter les méthodes usuelles de caractérisation du transfert thermique
aux échelles macroscopiques. Puis nous verrons comment ces principes peuvent étre adaptés
aux techniques aux échelles microscopiques de métrologie thermique. Nous dresserons ensuite
les limites de chaque méthode afin de déterminer celles que nous retiendrons.

2.1 Les méthodes macroscopiques

De nombreuses méthodes de caractérisation du transfert thermique dans les matériaux iso-
lants ont été développées [86]. Leur but est d’identifier des grandeurs inconnues (conductivité
thermique A(T'), capacité calorifique ¢, résistance thermique, coefficient d’échange conducto-
convectif) de I’équation de la chaleur - ou de sa forme intégrée - en mesurant la température -
respectivement le flux thermique - de 1’échantillon & un ou plusieurs points.

L’équation de la chaleur :

pcp(?;; = V- MM, t)VT]+ P(M,t) (2.1)

est composée d’une dérivée temporelle du champ de température, d’'une dérivée spatiale du
champ de température, et d’un terme de gain (ou pertes) P. Ce terme de gain (ou pertes) peut
étre une source extérieure, un échange de chaleur (convection par exemple) ou une création
interne de chaleur (réaction chimique). L’objectif de ces méthodes est d’éliminer certains termes
de I’équation de la chaleur pour déterminer la variable d’intérét en fonction des données connues.

On distingue deux familles de méthodes qui exploitent la composante temporelle de I’équation
de la chaleur :

- les méthodes statiques ou quasi-statiques dont le but est d’annuler le premier terme
de ’équation 2.1. La mesure se fait en régime permanent ou au temps long. Ces méthodes
permettent de mesurer la conductivité A(7') a condition que la puissance injectée soit
maitrisée et que la géométrie soit connue.

- les méthodes dynamiques sont séparées en deux catégories : les méthodes transitoires
(effectuées aux temps courts) ou les méthodes périodiques (réponse a une sollicitation
thermique périodique). Les grandeurs étudiées sont généralement la capacité calorifique ¢,
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Figure 2.1 : Schéma de principe de la méthode de la plaque chaude gardée - extrait de [91]

par la méthode 3w [87] ou la diffusivité thermique (qui combine la conductivité thermique
et la capacité calorique thermique : Dy, = ﬁ) par la méthode Flash [88]. En ce qui concerne
les méthodes transitoires, le type d’excitation peut avoir plusieurs formes, par exemple :

échelon de température, Dirac, rampe.

2.1.1 Méthode de la plaque chaude gardée

La méthode de la plaque chaude gardée, largement étudiée [86, 89, 90, 91], est une méthode
normalisée (ISO 8302, [92]) qui permet de mesurer la conductivité thermique d’un matériau. Son
instrumentation est simple, peu cofiteuse et sa mise en place facile, raisons pour lesquelles cette
méthode est largement utilisée autant en séances de travaux pratiques que dans l’industrie.

L’échantillon d’épaisseur e est pris en sandwich entre une plaque chauffée - a I'aide d’un flux
® produit par effet Joule - et une plaque froide 7'y. Un flux unidirectionnel ¢ traverse I’échantillon
de la paroi chaude a la paroi froide. La mesure de la différence de température AT =T, —T} en
régime permanent permet de déterminer la conductivité thermique de ’échantillon. I’EQ.2.1 se
simplifie et donne : A = S‘Z—QT avec S la surface de I’échantillon.

En pratique, ce n’est pas I’échantillon qui est pris en sandwich entre deux plaques, mais c’est
la plaque chaude qui est entourée entre deux échantillon d’épaisseur e. Le tout est entouré par
deux plaques froides. Cette configuration assure que l'intégralité du flux de chaleur créé dans
la plaque chaude se dissipe dans I’échantillon. Pour pouvoir négliger les pertes sur les parois, la
plaque chauffante est entourée d’une « garde ». Il s’agit d’un cadre séparé de la plaque chauffante
par un espace et dont la température est régulée a I'aide d’une thermopile. Le but de ce montage
est de maintenir une méme température sur I’échantillon en compensant les effets de bords. Le
plus souvent, deux échantillons identiques sont utilisés (auquel cas le flux ¢ se sépare en deux
flux égaux). Il est également possible de travailler dans des configurations asymétriques.

2.1.2 Méthode flash

La méthode flash est une méthode impulsionnelle qui a été introduite par Parker et. al.
[88]. Elle est la plus répandue des méthodes utilisées en métrologie thermophysique. Le principe
consiste & imposer sur la face dite « avant » d’un échantillon une perturbation thermique plus
ou moins localisée dans le temps et dans ’espace. Cette perturbation se propage jusqu’a la face
« arriere » ou I’évolution de la température au fil du temps est mesurée : c’est ce qu’on appelle
un thermogramme. La diffusivité thermique Dy, du matériau est identifiée a ’aide de modeles
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Figure 2.2 : Schéma de principe de la méthode flash

prenant en compte les pertes sur la surface de I’échantillon, représentées en violet sur le schéma
de la F1G.2.2.

Cette méthode présente quelques limites, en particulier, dans le cas de matériaux de haute
porosité pour lesquels le flux par rayonnement est important. Dans de tel cas, le flux imposé en
face avant transite vers la face arriére sans utiliser le canal de conduction dans la phase solide.
La méthode a été néanmoins adaptée aux milieux semi-transparents compacts comme le verre
[86].

La méthode flash n’est donc, a priori, pas une méthode adaptée pour déterminer la diffu-
sivité thermique de la laine de verre de maniere macroscopique. Sous réserve de 'adapter aux
échelles microscopiques, il semble néanmoins possible d’utiliser cette méthode pour déterminer
la diffusivité d’éléments de verre. Si la diffusivité du matériau est connue, il est alors possible
d’utiliser cette méthode pour identifier d’autres parametres de I’équation de la chaleur EQ.2.1 :
le coefficient d’échange de ’échantillon vers un autre corps (P(M,t)) associé aux pertes par
convection ou a une résistance de contact.

2.1.3 Pyrométrie et thermographie infrarouge

La pyrométrie et l'imagerie infrarouge sont des techniques répandues. Ces méthodes per-
mettent non seulement de mesurer la température ou de réaliser des thermographies' mais
aussi de voir dans 'obscurité et dans les milieux faiblement diffusant. Leurs domaines d’appli-
cation sont variés. On peut citer par exemple la santé et la gestion des pandémies (mesure de
température corporelle F1G.2.3a) ; agriculture (thermographie de la canopée d’une culture) ; le
controle non destructif (diagnostic énergie F1G.2.3c, visualisation de défauts etc.) ; les applica-
tions militaires, etc.

Le principe de la pyrométrie

La pyrométrie consiste a mesurer le rayonnement émis par tout corps dont la température
est différente du zéro absolu. On rappelle que I’énergie lumineuse monochromatique (luminance
monochromatique £)) émise par un objet dans un angle solide dépend de la capacité du matériau
a émettre un rayonnement a cette longueur d’onde (I’émissivité £(7,\)) et de la luminance
monochromatique de corps noir, L™ (T) exprimée par 'EQ.1.6. L’émissivité est propre au
matériau et dépend de sa capacité a absorber le rayonnement incident : ’absorption est égale
a I’émission selon la loi de Kirchoff2. L’émissivité varie donc entre 0 pour un réflecteur idéal

1. Cartographie de la température d’un échantillon.
2. Bilan d’énergie appliqué a un corps qui : émet un rayonnement, est soumis a un rayonnement incident et
dans lequel il n’y a pas de création interne de chaleur
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(a) Source : (b) Source : www.noxant.com (c) Source : www.travaux-isolation-
www.faulhaber.com thermique.fr

Figure 2.3 : Application de la pyrométrie : (a) Mesure de la température de la peau. - (b)
Thermographie IR : image d’une veste sur laquelle on peut voir la trace thermique
laissée par une main. La paume de la main a chauffé le tissu sur la zone de contact.
Il est alors possible de voir un contraste d’émission sur le tissu de la veste. - (¢)
Diagnostic énergie : quantification des pertes aux parois et des ponts thermiques.

(miroir) et 1 pour un absorbeur parfait appelé corps noir (CN). La luminance peut donc étre
écrite comme suit :

Ly =e(T, N LN (T) (2.2)

Nous avons vu que la luminance chromatique de corps noir dépend de la longueur d’onde. Nous
savons aussi que cette luminance passe par un maximum d’intensité autour de 10 gm pour un
corps a 300 K. D’autre part, la puissance émise (intégration de la luminance monochromatique)
augmente avec la température. La F1G.2.4 montre que la luminance émise a 350 K est plus
importante que la luminance émise a 300 K. Il est alors possible de discriminer deux températures
différentes a 1’aide d’un capteur (cas du thermomeétre cf. F1G.2.3a) et d’obtenir un contraste en
température avec une matrice de capteurs (cas de la thermographie IR cf. F1G.2.3b).

Les capteurs pyrométriques sont des détecteurs infrarouges qui mesurent la luminance totale
Lrotale Partant d’un corps sur le domaine spectral (ou gamme) du détecteur. La luminance
totale est l'intégration de la luminance monochromatique sur la gamme du détecteur et sur
I'angle solide couvert par le capteur. Cette mesure est une mesure de luminance (mesure de
puissance lumineuse).

Les capteurs sont généralement calibrés sur des corps noirs. Par conséquent, la mesure directe
ne donne acces qu’a la température apparente de 'objet définie comme la température d’un
corps noir émettant la méme puissance lumineuse que 1’objet observé. En réalité, I’'objet n’est
pas un émetteur parfait (¢ # 1). Il faut donc que I'objet soit & une température plus élevée pour
produire la méme quantité d’énergie qu'un corps noir. Ainsi la température absolue est toujours

S , N , T,
supérieure ou égale a la température apparente : Typs = %W

Pour étre capable de distinguer deux températures différentes, les capteurs IR doivent étre
sensibles & un changement de luminance. La sensibilité d’une grandeur physique (résistance
thermique, luminance etc.) par rapport a un parametre est définie comme la dérivée de cette
grandeur physique par rapport au parameétre considéré 3. La sensibilité de la luminance mono-

3. On définit la sensibilité relative comme étant la sensibilité absolue d’une grandeur physique divisée par
cette grandeur physique. On appellera la sensibilité réduite la sensibilité d’une grandeur physique par rapport a
un parameétre multipliée par ce parametre.
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Figure 2.4 : Gammes de l'infrarouge et technologies associées. Schéma du haut : Evolution de
la fonction de Planck en fonction de la longueur d’onde et de la température (273,
300, 373 K). Les courbes en pointillés représentent la sensibilité de la fonction de
Planck en température. Quelle que soit la température, la sensibilité passe par
un maximum a une longueur d’onde plus faible que la longueur d’onde maximum
d’émission thermique, d’apres [93, 94]. - Trois domaines d’instrumentation sont
définis SWIR, MWIR et LWIR. Pour le domaine MWIR, des caméras refroidies a
capteurs photovoltalques sont généralement utilisées. On retrouve ici une caméra
Noxcam-HSI produit par Nozant. Pour les longueurs d’onde plus grandes, les
capteurs bolométriques sont préférables comme par exemple la caméra FLIR -
A655sc.
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chromatique de corps noir par rapport a la température est donc la dérivée de la fonction de
Planck par rapport a la température. Cette sensibilité est représentée en pointillé sur la F1G.2.4.

Pour une température donnée, le pic de sensibilité se situe toujours a une abscisse différente
du maximum d’émission de la fonction de Planck. Ce maximum de sensibilité est légerement
décalé vers les courtes longueurs d’onde. Par exemple pour T=300 K le maximum d’émission
est a 10 pm mais le pic de sensibilité est & 8 pum. La fonction de Planck décroit rapidement
aux courtes longueurs d’onde, par conséquent la sensibilité relative est plus élevée aux faibles
longueurs d’onde (<3 pm). L’énergie recue étant tres faible, il faut faire un compromis entre la
sensibilité, qui est meilleure en dessous de 8 um, et ’énergie collectée qui est plus importante
autour de 10 microns.

On distingue trois gammes spectrales définissant trois catégories d’instrumentation : SWIR
Short Wave InfraRed (ou IR I) de 1 & 2.5 pm, MWIR Mid- Wave InfraRed (ou IR II) de 3 4 5.5 yum
et LWIR Long Wave InfraRed (ou IR III) de 8 & 15 pm. Pour la suite, nous ne parlerons pas
des instruments SWIR car ils ne permettent pas d’observer ’émission thermique a température
ambiante. Ces instruments sont principalement utilisés en biologie puisqu’ils fonctionnent dans
la fenétre de transparence de ’eau et des tissus biologiques. Dans le paragraphe suivant, nous
discuterons des différentes technologies existantes pour mesurer le flux radiatif dans les gammes
spectrales MWIR et LWIR.

Les technologies des capteurs infrarouges et leur limites

Les capteurs IR se distinguent selon la technologie utilisée et selon le type de mesure souhaité :
mesure ponctuelle (par détecteur unique) ou imagerie (avec une matrice de capteurs). Il existe
deux technologies principales de capteurs reposant sur des principes physiques différents :

e Les capteurs bolométriques - Un bolomeétre est un ensemble composé d’un matériau tres
bon conducteur thermique, d’une thermistance (composant dont la résistance électrique
varie en fonction de la température) et d’un puits thermique. Le matériau trés conduc-
teur est chauffé sur sa face avant par le flux rayonnant incident. La chaleur générée est
rapidement drainée par le puits thermique en passant par la thermistance. Le changement
de température de la thermistance résulte en une variation de la résistance électrique. La
tension aux bornes du capteur est alors mesurée pour sonder cette variation de résistance
électrique. La gamme de détection est généralement de 8 & 15 microns (LWIR). Ces cap-
teurs peuvent étre uniques ou étre rassemblés en un réseau de micro-bolomeétres - cas de
la caméra FLIR - A655sc, F1G.2.4.

Les limites sont la sensibilité en température - les capteurs bolométriques ont une
sensibilité > 50 mK - et une faible résolution temporelle. La réponse temporelle des caméras
bolométriques est limitée par deux facteurs. Le premier est le temps de diffusion de la
chaleur dans le matériau conducteur. Ce temps de conduction thermique 7% est égal a la
longueur du matériau, L, au carré divisée par la diffusivité thermique, Dy, : 7¢¢ = I%L‘ Le
second facteur (relatif aux caméras uniquement) est la mesure de la résistance éléctrique
des capteurs. Cette mesure ne s’effectue pas au méme instant sur toute la matrice, mais
elle est réalisée de capteur a capteur. Chaque pixel capture un phénomeéne a un instant
différent. Il est donc impossible de faire une image instantanée (arrét sur image).

e Les capteurs photovoltaiques sont des matériaux semi-conducteurs avec un gap étroit
(< 2 eV) permettant de convertir les photons IR en courant. Les semi-conducteurs les
plus répandus sont le tellurure de mercure-cadmium (MCT - HgCdTe - détection de 1.5 a
13 pm en fonction du dopage) et Antimoniure d’indium (InSb - détection de 1 & 6 um). Ces
capteurs peuvent étre mono-pixels ou en réseau de cellules photovoltaiques. Pour maintenir
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le gap, les détecteurs sont refroidis et les cellules photovoltaiques sont congues pour avoir
un fonctionnement optimal a 77 K, ce qui correspond a la température de I'azote liquide.
Les détecteurs mono-pixels sont généralement refroidis a ’azote liquide. En ce qui concerne
les caméras, le refroidissement, initialement réalisé a ’azote liquide, se fait de nos jours
avec des moteurs Stirling, ce qui offre plus de flexibilité et permet d’éviter les risques de
pannes seches.

Un des avantages des cellules photovoltaiques est la grande sensibilité en température ;
les caméras refroidies sont capables de distinguer des températures différentes sur une
scene avec une sensibilité inférieure a 25 mK. Cela permet, par exemple, de voir la trace
laissée par la paume de la main apres son passage sur une veste (cf. F1G.2.3b). Il est éga-
lement possible de choisir la gamme des capteurs SWIR ou LWIR. En outre, la résolution
temporelle est grande et peut atteindre la microseconde pour les mono-détecteurs et 10-30
us pour les caméras. La technologie implémentée dans ces caméras permet d’enregistrer
simultanément sur tous les canaux et ainsi de faire un arrét sur image.

L’inconvénient principal est de réussir & maintenir le capteur a 77 K. Les moteurs Stirling
mis en place dans les caméras infrarouges sont chers et ont une durée de vie limitée. Ces
moteurs entrainent aussi des vibrations de la caméra, ce qui limite leur utilisation par
exemple pour le développement de méthodes interférométriques.

Méthodes pyrométriques et limites

En guise d’exemple, les mesures pyrométriques statiques permettent de :
- Mesurer la température de la peau;
- Déterminer par contraste d’émissivité les especes composant une canopée;

- Visualiser la rosée et le phénomene d’évaporation de gouttelettes sur les feuilles d’une
plantes ;

- Visualiser les ponts thermiques dans une maison lors d’un diagnostic énergie ;
- etc.

Les méthodes dynamiques permettent de quantifier les ponts thermiques dans un batiment,
d’observer le processus de combustion dans un moteur ou d’étudier le refroidissement des disques
de frein. Les capteurs IR sont les capteurs généralement utilisés dans la méthode flash pour
obtenir les thermographes.

Les limites des méthodes pyrométriques sont liées a la quantification des mesures. La détermi-
nation de la température absolue a partir de la température apparente nécessite une connaissance
précise de I’émissivité des matériaux observés et ceci sur I’ensemble du spectre du détecteur. La
mesure de la température des matériaux métalliques est tres compliquée car ils se comportent
comme des miroirs dans l'infrarouge. La luminance observée est alors la réflexion de la lumiere
infrarouge émise par l’environnement. De plus, l'air n’est pas totalement transparent, la lu-
miére émise par 1'objet peut étre atténuée par I’atmospheére?. La luminance mesurée est donc
fortement perturbée par ’environnement. Il existe cependant des techniques pour corriger ces
perturbations. Certains exemples sont détaillées dans [94].

Un inconvénient majeur des méthodes pyrométriques réside dans la difficulté de réaliser
des mesures en température absolue. Les capteurs IR sont calibrés sur des corps noir idéaux
controlés en température. Or en pratique la température du capteur peut également dériver au
cours de son utilisation. La valeur de la température mesurée s’éloigne alors de la calibration.

4. L’atmosphere est lui aussi susceptible d’émettre dans la direction du capteur.
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Les sensibilités en température (~ 50 mK) évoquées précédemment ne sont valables que pour des
mesures relatives (comparaisons entre pixels par exemple) alors que la résolution en température
absolue est grande (de l'ordre de 1 a 2 K).

2.2 Les méthodes microscopiques

2.2.1 La méthode 3w

La méthode 3w est une méthode répandue pour la mesure de la conductivité thermique des
couches fines ou des matériaux bulk °. Elle a été introduite par David G. Cahill & la fin des années
1980 [95, 96]. Pour cette méthode, le capteur de température est un élément thermorésistif
7.e. un élément dont la conductivité électrique varie en fonction de la température : Rgjee =
Ro(1+ a(T —1Tp)) avec Ry la résistance de I'élément a la température de référence Tp et o
le coefficient en température de la résistance du matériau (TCR). Cet élément thermorésistif
métallique ¢ est déposé par évaporation ou pulvérisation sur 1’échantillon. Ce dépdt sert a la fois
de capteur de température et de source de chaleur. Il est raccordé par une méthode quatre fils a
un systeme de mesure de résistance électrique qui sonde 1’élément thermorésistif en imposant un
courant alternatif (I4¢) a la pulsation w : Iqc = Igcos(wt). De la chaleur (Py) est alors générée
par effet Joule. Le courant étant sinusoidale la chaleur créée varie périodiquement :

Ré 6012
Ps(t) = RaeeI %0 = Rejee % (Incos(wt))? = l2 0.1+ cos(2wt)) (2.3)

On peut écrire la puissance dissipée dans I’échantillon comme la somme d’un terme continu
Ppe et d'un terme alternatif & la pulsation 2w :

Pj(t) = Ppc + Pac cos(2wt) (2.4)

La variation de température dans I’élément chauffant est également sinusoidale, avec cette fois
un déphasage ¢ lié a la conduction thermique dans 1’échantillon. Si ’échantillon est un bon
conducteur thermique, I'apport de chaleur est dissipé efficacement par ’échantillon et la tem-
pérature augmente peu. Si I’échantillon est un isolant, la chaleur ne peut pas étre évacuée entre
deux oscillations entrainant une augmentation de la température. De ce fait, la connaissance de
I’amplitude de la composante alternative et de son déphasage nous renseignera sur les propriétés
thermophysiques de I’échantillon d’étude :

T(t) =Tpc +Tac cos(2wt + @) (2.5)
La valeur de la résistance électrique du dépo6t thermorésistif est alors égale a :

Retec(t) = Ro(1+ (T —Tp))
= Ro(1+a(Tpc —To)) + aTac cos(2wt +¢)) (2.6)
= Rpc + Rac cos(2wt + @)

La tension mesurée aux bornes de I’élément thermorésistif dépend du courant injecté - courant
qui varie a la pulsation w - et de la résistance électrique - qui est la somme d’un terme continu
et d’un terme variant & 2w. La tension mesurée est donc la somme d’une composante variant a
la pulsation w et d’une composante a 3w.

5. Bulk : matériau non mis en forme.
6. Le nitrure de niobium (NbN) a été choisi par ’équipe d’Olivier Bourgeois a 'Institut Néel pour sa grande
sensibilité en température.
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Pour mesurer I'amplitude et la phase du signal électrique, une détection synchrone mesure
la tension V(¢) aux bornes de la résistance :

V(t)=R(t) x I(t)
= [Ro(1+ a(Tpc —Tp)) + RoaT sc cos(2wt 4 ¢)] x Iy cos(wt)
= IpRy [Asin(wt) + aT ac sin(3wt + ¢)] (2.7)

La composante alternative de la température T4 est sensible a la conductivité thermique et a
la capacité calorifique (voir EQ.2.1). Pour extraire ces quantités, il suffit de mesurer la tension
aux bornes de I’élément a la pulsation 3w. La conductivité thermique et la capacité calorifique
sont extraites en utilisant un modele thermique approprié et en exploitant plusieurs gammes
de fréquences : basse fréquence pour sonder la conductivité thermique et haute fréquence pour
sonder la capacité calorifique.

La méthode 3w mise en ceuvre pour mesurer les propriétés thermophysiques d’une fibre de
verre industrielle dans le cadre du projet ANR CarISOVERRE sera traitée dans la SEC.3.1.

2.2.2 La microthermographie infrarouge

La microthermographie infrarouge est la combinaison des méthodes de thermographie ma-
croscopique énoncées SEC.2.1.3 et des méthodes de microscopie. Le principe est simple : un
microscope est utilisé pour capturer le flux radiatif émis par des objets microscopiques. Il faut
cependant tenir compte que les optiques utilisées dans le visible sont opaques aux infrarouges, ce
qui nécessite d’utiliser des optiques adaptées : objectifs a miroir, objectifs ou lentilles en Germa-
niun (Ge) ou séléniure de Zinc (ZnSe), etc. La détection peut se faire via une caméra infrarouge
ou par un détecteur mono-canal.

Les principales limites sont :

e la résolution : comme tout instrument optique, la résolution du microscope est limitée

par la diffraction. La résolution latérale rpy;, est donnée par le critere de Rayleigh :

1.22\,
20.N.

Armin = (28)
avec O.N. 'ouverture numérique (Numerical Aperture -N.A.- en anglais) du systeme et Ay,
la longueur d’onde d’observation/émission. Dans le cas de l'infrarouge, cette résolution est
mauvaise pour deux raisons. Les longueurs d’ondes observées sont grandes de 1.5 & 5 um
pour les caméras refroidies et de 7 a 14 um pour les caméras bolométriques et les détecteurs
en Tellurure de mercure-cadmium (MCT). D’autre part, les optiques compatibles avec les
infrarouges sont en général des objectifs reflectifs dont 'ouverture numérique est faible
(O.N.<0.5) Par exemple pour O.N. = 0.5 la résolution Ary, varie de 1.8 pym a 6.1 pym
pour Ay, € [1.5; 5 pum] et Arpin € [8.5; 17.1 um] pour Ay, € [7; 14 pm]. I est alors difficile
d’imager les phénomenes intervenants dans une fibre de 10 ym de diameétre avec cette
méthode.

e le bruit environnant : dans le domaine de l'infrarouge, le bruit environnant est impor-
tant puisque tout corps a température ambiante émet de la lumiere dans la gamme des
détecteurs infrarouge. Tout objet situé sur le chemin optique (objectif, filtre, lamelle po-
larisée) est susceptible d’émettre sa propre lumiere. Il est difficile de discriminer le signal
provenant de I’échantillon de ce rayonnement infrarouge parasite. Une technique pour se
prémunir en partie du bruit environnant est d’utiliser une modulation du signal (spatiale
ou en temporelle). L’intensité du rayonnement émis par l'objet étudié varie périodique-
ment, ce qui n’est pas le cas pour le bruit environnant. Il est ensuite possible d’extraire
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la composante variable a ’aide d’une détection synchrone. Cette méthode ne supprime
pas pour autant tout le bruit environnant puisqu’elle ne permet pas de supprimer les
composantes du bruit ayant la méme périodicité que le signal de référence.

2.2.3 La thermoréflectance

La thermoréflectance est une méthode de caractérisation microscopique qui repose sur la
variation de Iindice optique n 7 de I’échantillon en fonction de la température. Cette méthode
est dite « pompe-sonde » car elle utilise deux lasers ayant des réles distincts. Le premier laser
est focalisé sur I’échantillon : c’est ce qu’on appelle une « pompe ». Il a pour but de chauffer
I’échantillon. Ce chauffage crée un changement local de I'indice optique dans 1’échantillon. Le
second laser a pour role de sonder cette variation locale d’indice optique : c’est la « sonde ». Pour
sonder cette variation, le laser est réfléchi par la surface de I’échantillon et 'intensité réfléchie
est mesurée. Les coefficients de Fresnel de réflectivité étant fonction de I'indice optique n (cf.
EQ.2.9), il est possible d’obtenir une carte en température de ’échantillon en balayant le laser
sonde sur celui-ci :

OR
AR= 5o AT (2.9)

avec AR la variation locale de réflectivité, et AT la variation de température.
Cette méthode a plusieurs variantes :

o La méthode générale utilise une modulation de I'excitation (laser continu & w) et une
démodulation du signal mesuré a la pulsation w par détection synchrone. L’imagerie ther-
mique peut-étre obtenue soit a ’aide d’un capteur visible mono-canal en réalisant un
balayage ou par une caméra CCD [97]. Dans ce cas, la résolution spatiale est de la taille
du spot de chaleur qui, dans le visible, peut atteindre quelques centaines de nanomeétres et
donc étre bien meilleure que la tache de diffraction du rayonnement thermique infrarouge.
Il est également possible d’utiliser uniquement un laser sonde, par exemple, lorsqu’il s’agit
de trouver des points chauds sur des circuits intégrés alimentés en courant [98, 99]. Ces
deux méthodes sont illustrées sur la F1G.2.5.

¢ Les méthodes dynamiques : Les méthodes dynamiques sont composées de deux familles,
les méthodes fréquentielles permettant de sonder les caractéristiques d’un échantillon a
différentes profondeurs (Frequency Domain ThermoReflectance - FDTR) [100] et les mé-
thodes temporelles (Time Domaine ThermoReflectance method - TDTR). La TDTR est
une méthode introduite a la fin des années 1980 par Paddock et Eesley [101, 102]. Le
faisceau de pompe est un laser impulsionnel. Le taux de répétition du laser est choisi de
maniére a ce que ’échantillon n’ait pas le temps de revenir & la température ambiante
entre deux impulsions. La température moyenne de 1’échantillon augmente donc en fonc-
tion du temps. Le laser sonde est aussi un laser impulsionnel mais son taux de répétition
est légerement plus faible de maniere a ce que la fenétre temporelle sondée soit légerement
décalée dans le temps par rapport a ’excitation. Il est alors possible de reconstruire 1’évo-
lution de la température dans le milieu en discrétisant la période d’excitation en fenétres
temporelles dont la taille est celle du retard induit entre ’excitation et la mesure. Pour
cela, le faisceau pompe est séparé en deux (pompe et sonde), un léger retard est introduit
dans le faisceau sonde a l'aide d’une ligne a retard mécanique : le chemin optique du laser
sonde est allongé ce qui induit un retard entre le faisceau sonde et le faisceau pompe. Dans

7. En premiére approximation, ny(T) = ny(Tp) + %"T* (T —Tp) ou lindice A\ désigne la dépendance spectrale

de l'indice de réfraction n. Il faut choisir une longueur d’onde d’excitation qui est absorbée par le matériau, mais
pour laquelle 'indice n a une sensibilité en température suffisante pour effectuer la mesure.

Caractérisation de la laine de verre : Etude des transferts de chaleur entre fibres de verre a l’échelle
micrométrique



Les méthodes microscopiques 39

~
(" Photoreflectance (" Thermoreflectance
N N
A YWYV $;T A
,I P be amb ,I
) ) | e
¥ ‘”
- aser
- M
,'\ Microscope 2\ Microscope
I aR
AR=— AT
08B) aT oBJ
,
*
\_ J \__Circuit J

Measurement of AR

—> Thermal diffusivity

Measurement of AR

=) Temperature variation AT
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« sonde » uniquement associée a une excitation de I’échantillon électrique (& droite
) - d’apres la présentation de G. Tessier lors de la Quantiheat Scientific School
2014.

une variation de cette technique développée plus récemment, le décalage entre ’excitation
et la sonde est généré par deux oscillateurs synchrones, le laser sonde est alors déclenché
a une fréquence plus faible que le laser pompe ce qui permet d’atteindre une résolution
temporelle de 'ordre de la picoseconde [103, 104].

Une condition prérequise pour utiliser les méthodes de thermoréflectance est d’avoir un
échantillon absorbant a la longueur d’onde du laser pompe et réfléchissant a la longueur d’onde
de la sonde. Cette technique est généralement utilisée dans le visible sur des surfaces métalliques
qui répondent bien & ces exigences. Si I’échantillon ne satisfait pas a ces exigences (ce qui est le
cas du verre), il est envisageable de métalliser ’échantillon. Dans le cas d’isolants thermiques,
I’ajout d’une couche métallique augmenterait considérablement la conductivité du matériau et
le résultat ne serait pas représentatif de la réalité. Cette technique ne semble pas adaptée a
I’étude des fibres de verre, mais la méthode d’excitation associée (TDTR) peut étre transposée
a d’autres modes d’observation.

2.2.4 La microscopie optique de champ proche

Dans le chapitre précédent, nous avons évoqué ’existence de méthodes de microscopie per-
mettant de mesurer le rayonnement de champ proche d’un échantillon : les SNOMs. Dans ce
paragraphe, nous détaillerons briévement le principe de fonctionnement de ces sondes dans le
cas du rayonnement infrarouge (pour rappel, vous trouverez le principe de fonctionnement de
fagon plus détaillée en ANNEXE.A).

Pour mesurer le champ proche électromagnétique d’un échantillon, il faut d’abord exciter
celui-ci. Ensuite, il faut propager le rayonnement de champ proche vers un détecteur situé en
champ lointain, ce qui peut se faire a ’aide d’une pointe diffusante qui est métallique dans le do-
maine de l'infrarouge [106, 107]. Dans un SNOM conventionnel, ’excitation se fait généralement
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Figure 2.6 : Schéma du dispositif expérimental du TRSTM - d’apres [105]

a l’aide d’un laser CO9 émettant & A=10.6 pm ou a ’aide d’un laser infrarouge a cascade quan-
tique. Dans ce cas, la directionnalité de ’excitation laser crée une asymétrie dans la distribution
des modes électromagnétiques qui peuvent étre excités en champ proche.

Mon équipe d’accueil a développé a I'Institut Langevin une méthode qui permet de se passer
de cette excitation extérieure [108] qu’ils ont appelée TRSTM pour Thermal Radiation Scanning
Tunneling Microscope. Le principe de fonctionnement, illustré sur la F1G.2.6, est le suivant.
L’excitation du champ magnétique a la surface de ’échantillon n’est plus obtenue par un laser
mais par le chauffage de I’échantillon & l'aide d’une plaque chauffante : c’est la température
propre de ’échantillon qui génere le champ proche via 'agitation thermique des charges au sein
du matériau. Ce champ proche est sondé a 'aide d’une pointe diffusante en tungsténe utilisée
en mode « contact intermittent » sur un montage de sonde locale a balayage. Cette pointe peut
alors balayer la surface de I’échantillon pour obtenir une carte de I’émission thermique de champ
proche. [’émission thermique diffusée par cette pointe est collectée par un objectif Cassegrain
et envoyée sur un détecteur MCT (mercure-cadmium-tellure) ® mono-élément refroidi. Le signal
de champ proche est extrait du bruit ambiant en le démodulant a la fréquence d’oscillation de
la pointe (ou une de ses harmoniques) avec une détection synchrone.

La luminance mesurée par le détecteur est le produit de la densité locale d’états électroma-
gnétiques (EM-LDOS cf. [105]), de ’énergie des photons, et de la distribution statistique qui
leur est associée (distribution de Bose-Einstein) qui décrit le nombre de photons a un niveau
d’énergie et a une température donnés.

La résolution de l'image est donnée par la dimension de l'extrémité de la pointe (environ
100 nm, voir F1G.2.6-c), ce qui est bien meilleur que la limite de diffraction qui est de l'ordre de
10 pm.

Il est possible de faire de I'imagerie hyperspectrale - imagerie & différentes longueurs d’onde -
super-résolue en déviant le signal collecté vers un spectrometre a transformée de Fourier (FTIR).
De cette maniére, le contenu spectral est mesuré en chaque point de ’échantillon. Cette image
spectrale a une résolution qui est elle aussi imposée par la taille de la pointe et est donc tres
inférieure a la résolution des FTIR conventionnels limités par diffraction.

8. Détection de 6 a 13um avec un pic de sensibilité a 10pm.
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2.2.5 Microscopie thermique a sonde locale

La microscopie thermique & sonde locale a balayage (SThM, pour Scanning Thermal Mi-
croscopy) fait 'objet d’études poussées depuis plusieurs années au CETHIL a 'INSA de Lyon,
qui a méme coordonné un projet européen collaboratif intitulé QUANTIHEAT? [109] sur ce
theme. D’autres équipes en France effectuent également des travaux de recherche avancés avec
des sondes SThM [110, 111, 112, 113]. Le lecteur intéressé par une revue compléte sur le sujet
est invité & consulter un article de revue rédigé par A. Assy et S. Gomes (coordinatrice du projet
Quantiheat) [114]. Ci-dessous nous reprenons quelques points essentiels issus de cette revue.

Principe de fonctionnement

La microscopie thermique a sonde locale a balayage (SThM) est une technique de métrologie
thermique aux échelles microscopiques qui s’est appuyée sur le développement des premiers
microscopes de champ proche : le microscope a effet tunnel ou Scanning Tunneling Microscopy
en anglais ' [115] et le microscope & force atomique ' [116]. Tout comme ses ainés (STM et
AFM), le SThM a été développé dans les laboratoires de recherche d’IBM [117]. Le SThM
reprend le principe du microscope a force atomique, mais en utilisant un capteur thermique
situé a extrémité de la sonde. On obtient une mesure topographique (provenant de la technique
AFM) couplée & une mesure thermique (thermométrie de contraste ou mesure de conductivité).

Les systemes SThM sont tous dotés des trois organes suivants :

o Une sonde aux dimensions micrométriques possédant un capteur de température (généra-
lement un thermometre) a son extrémité. Les dimensions de cette extrémité déterminent
la résolution de la sonde : nanométrique ou micrométrique.

t12 » entre la sonde et

e Une électronique de controle permettant de contrdler le « contac
I’échantillon. Ce systéme est composé d’une translation piézoélectrique continue agissant
dans la direction normale & la surface de I’échantillon et d’une rétroaction. Cette rétroaction
peut étre basée sur le courant tunnel ou sur la mesure de la flexion du cantilever (levier) a
laide d’une diode laser et d’un photodétecteur (photodiode a quadrant), voir F1¢.2.7. Ce

dernier mesure la force de contact via la flexion du cantilever.

o Un systeme de balayage piézoélectrique permettant d’explorer I’échantillon dans le plan.

Les différentes technologies

On distingue plusieurs catégories de capteurs basés sur des principes physiques différents.
Nous discuterons ici brievement trois types de capteurs. Plus de détails sur ces technologies se
trouvent dans [114, 119].

La premiere catégorie regroupe les capteurs thermoélectriques. Ce sont des thermo-
couples dont le principe de fonctionnement repose sur leffet Seebeck [73, 120, 121]. La deuxiéme
catégorie comprend I’ensemble des capteurs de dilatation thermique. Cette catégorie est
divisée en deux familles. Les capteurs a effet bilame qui exploitent la dilatation différentielle de

9. http ://quantiheat.prod.lamp.cnrs.fr

10. Cet acronyme sera adapté en SThM Scanning Thermal Microscopy pour les sondes thermiques. Par la suite
nous utiliserons cet acronyme SThM pour nommer les sondes thermiques & balayage.

11. AFM (Atomic Force microscope) : Une pointe est mise en contact avec ’échantillon avec des moteurs
piézoélectriques mais ’échantillon repousse la pointe via les forces de répulsion atomique. Le suivi de la position
de la pointe nous donne acces a la topologie de ’échantillon étudié.

12. La notion de contact ici est vaste, elle concerne aussi bien le contact physique que la configuration ou la
pointe n’est pas en contact avec 1’échantillon, mais ou elle est assez proche de I’échantillon pour échanger de
I’énergie par effet tunnel.
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Figure 2.7 : (a)-Schéma descriptif d'un SThM - d’apres [114]. On reconnait d’une part 1’électro-
nique d’asservissement de la force propre au systeme AFM, d’autre part 'unité
de controle de la sonde thermique, qui consiste ici en un pont de Wheatstone.
(b)-Schéma de principe d’une pointe thermoélectrique (thermocouple or-chrome :
Au-Cr), d’apres [118].(c)-Schema de mesure a l’aide d’une sonde bilame, extrait
de [119].

deux lames de matériaux différents collées 'une a 'autre. La flexion du bilame est mesurée par
des techniques interférométriques afin d’avoir une grande sensibilité sur la mesure du déplace-
ment et donc a fortiori d’avoir une grande sensibilité en flux thermique. La deuxiéme famille est
basée sur la dilatation de I’échantillon [119] : une pointe est mise en contact avec 1’échantillon.
Le changement de température crée une flexion du cantilever qui est mesurée avec un laser, voir
F1c.2.7-(c).

La derniére catégorie est celle des capteurs thermoresistifs. La mesure est basée sur la
dépendance en température de la conductance électrique d’'un métal ou d’un semi-conducteur.
La mesure de la température est réalisée par celle de la résistance électrique d’un dépot situé a
Iextrémité de la pointe. On rappelle que la dépendance en température de la résistance électrique
Rglec de cet élément s’exprime au premier ordre de la facon suivante :

Raec(T) = Ro (14 (T —1Ty)) (2.10)

avec Ry la résistance électrique de ’élément a la température de référence Ty et « le coefficient en
température du matériau résistif. La mesure de cette résistance électrique requiert des techniques
spécifiques qui seront développées dans la PART.II SEC.1.3.

Il existe trois technologies de sondes thermorésistives. Les sondes Wollaston ont été les pre-
miéres sondes thermorésistives métalliques développées [123]. L’élément thermorésistif a ’extré-
mité de la pointe est un filament de platine rhodié d'un diametre de 5 ym et d’une longueur
de 200 pm environ, cf - F1G.2.8-(a). La fabrication de ces pointes est manuelle - il est possible
de les fabriquer en laboratoire - de sorte que le procédé ne permet pas d’assurer une grande
reproductibilité d’une pointe a une autre.

Des techniques de salle blanche ont été mises en ceuvre pour améliorer la répétabilité et
la résolution des pointes. L’élément thermorésistif est alors une fine couche métallique (palla-
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S um
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Figure 2.8 : Images MEB des pointes thermorésistives (a) Wollaston, (b) KNT et (c) Si dopé
- d’apres [122]

dium) déposée sur un levier d’oxyde de silicium (SiO2) ou de nitrure de silicium (SizNy), voir
F1G.2.8-(b). Leur fabrication est un processus industrialisé (elles sont réalisées par Kelvin Na-
notechnology - KNT !3). Ces pointes permettent d’atteindre une résolution spatiale de ’ordre
de plusieurs dizaines de nanometres. Plus récemment, 1’équipe d’Olivier Bourgeois (a 'Institut
Néel) [124] a mis au point une technique de fabrication de pointes avec un dépét thermorésistif
en nitrure de niobium (NbN). Ce matériau a un coefficient en température o (équivalent a la
sensibilité thermique) 5 a 10 fois plus élevé que les matériaux standards utilisés pour la ther-
mométrie, ce qui permettra a terme d’avoir une forte amélioration des performances du SThM.
La production de ces pointes est toutefois limitée par le processus de fabrication des sondes et
la réalisation du dépot thermorésistif en bout de pointe qui sont difficiles a mettre en place.

Enfin, la troisiéme technologie utilise des pointes thermorésistives en silicium dopé. Une
partie du levier proche de l'extrémité de la pointe est faiblement dopée, ce qui la rend plus
résistive que les deux bras qui forment le cantilever. Cette zone plus faiblement dopée fait
office de thermometre et d’élément de chauffage. Il n’est plus nécessaire de réaliser un dépdt a
Iextrémité de ces pointes. Ces pointes sont plus effilées et ont des dimensions similaires a celles
des pointes AFM : de l'ordre de 10 nm [118, 125, 84], cf - F1G.2.8-(c).

Les modes d’utilisation des pointes thermorésistives
Les pointes SThM sont utilisées selon deux modes :

e Thermométrie : Le capteur est utilisé comme thermometre. Un faible courant circule
dans la sonde pour mesurer la résistance de celle-ci. Ce courant est cependant assez faible
pour ne pas créer de chauffage de la pointe par effet Joule. L’échantillon (source de chaleur)
impose une température a la pointe. Lors d’un balayage, le contraste en température est
obtenu en mesurant la variation de la résistance électrique. C’est ce que l'on appelle « le
mode passif » par opposition avec le mode suivant ;

e Mesure de conductivité : un courant est injecté dans la sonde, créant un chauffage local
par effet Joule. Le capteur est a la fois détecteur et source de chaleur : c’est le « mode
actif ». La sonde injecte un courant de chaleur dans I’échantillon. La mesure de température
permet de caractériser comment 1’échantillon évacue la chaleur, cette grandeur étant liée
a la conductivité ou a la résistance thermique locale de I’échantillon. La mesure peut étre
statique ou dynamique (méthode 3w) [126].

A condition d’utiliser les méthodes de calibration appropriées, les sondes SThM sont les
instruments idéaux pour sonder le transfert thermique a des échelles inférieures au micron [127].

13. Entreprise liée & I’Université de Glasgow.
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Dans le cadre de ce travail de thése, nous utiliserons une telle sonde non pas pour effectuer des
balayages sur une surface nanostructurée, mais plutdt pour quantifier la résistance de contact
entre un élément de verre sphérique de dimension micrométrique et une surface plane en verre.
Une sphere de verre sera collée sur la sonde SThM afin de contréler avec précision sa hauteur
sur la surface et la chaleur injectée, et pour mesurer sa température en méme temps. Les études
seront détaillées dans la PART.II de ce manuscrit.

Conclusion

Les outils de caractérisation développés pour répondre aux objectifs de la these sont de deux
types :

La premieére méthode de caractérisation vise a quantifier la résistance thermique de contact
entre deux éléments de verre aux dimensions micrométriques a I’aide d’une sonde de type SThM.
Nous montrerons dans la suite que nous utiliserons une pointe SThM comme sonde thermique
thermorésistive sur laquelle une bille de verre de taille micrométrique sera collée. Cette pointe
SThM permet de contrdler la position de la sphere par rapport a la surface, d’injecter un flux
thermique bien défini au sommet de la sphere, et de mesurer la température au méme endroit.
Cette méthode permettra de mesurer la résistance thermique de contact entre une microsphere
de verre et une lamelle de verre sous vide et sous atmospheére ambiante.

La seconde méthode de caractérisation de transfert a 1’échelle microscopique est une méthode
de microscopie infrarouge. Nous exploiterons la microthermographie infrarouge qui s’apparente a
des méthodes pompe-sonde. Une fibre de verre est chauffée localement a ’aide d’un laser pompe
impulsionnel ultraviolet. Le rayonnement infrarouge émis est alors capturé par un objectif a
miroir et envoyé sur un photodétecteur mono-canal ou matriciel.

La connaissance des propriétés thermophysiques et des propriétés optiques d’une fibre de
verre - qui font I'objet du chapitre suivant - vont nous aider a dimensionner nos méthodes de
caractérisation. Elles vont également nous servir de parametres pour les modeles théoriques
visant a mesurer la résistance de contact ou encore les pertes le long des fibres.
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Chapitre 3

Caractérisation thermophysique et
optique d’une fibre de verre

Dans ce chapitre, nous décrivons les moyens mis en ceuvre pendant ma these pour caractériser
les propriétés intrinseques de fibres de verre individuelles qui constituent les entités élémentaires
de la laine de verre. Nous nous intéressons ici a caractériser leurs propriétés de transport et de
rayonnement servant de base au dimensionnement des expériences détaillées dans les parties II
et III et au traitement des données recueillies par ces expériences.

Dans notre cas, les parametres a prendre en compte sont les propriétés thermophysiques et les
propriétés optiques d’une fibre de verre industrielle dopée en bore. La conductivité thermique
Aribre €t la capacité calorique ¢, sont des parameétres importants qui interviennent dans les
modeles analytiques développés dans le but de déterminer la résistance thermique de contact
entre les fibres.

Les propriétés optiques des fibres dans le domaine de 'ultraviolet (UV), du visible et de
I'infrarouge (IR) nous aident quant a elles & comprendre les propriétés d’absorption et d’émission
d’une fibre de verre. Cela nous renseigne sur la contribution du rayonnement d’une fibre au
sein du matelas de laine de verre. Plus en amont, cela nous permet aussi de dimensionner les
instruments de mesure (laser d’excitation, objectifs, lentilles, capteurs, etc.) que nous souhaitons
développer pour étudier les fibres individuelles.

3.1 Les propriétés thermophysiques d’une fibre de verre

Les efforts de caractérisation décrits dans ce paragraphe sont issus des travaux menés par
Tuyen Nguyen et Olivier Bourgeois [87], & 'Institut Néel dans le cadre du projet ANR CarISO-
VERRE.

La méthode utilisée pour caractériser les propriétés thermophysiques d’'une fibre de verre
est la méthode 3w détaillée en SEC.2.2.1. Du nitrure de niobium est déposé sur une fibre de
longueur L, voir F1G.3.1-(1). Ce dépot est thermorésistif. Il permet de chauffer la fibre de maniere
périodique et de mesurer sa température. La température le long de la fibre est déterminée en
résolvant I’équation de la chaleur en 1D en régime périodique :

0*T 1 0T

@(m,t) = D—tha(:p,t) (3.1)

Afi . e e .
avec Dy, = % la diffusivité thermique
P
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g\ e emtemoumen
(a) (1) Schéma du montage montage 3w. (2) (b) Image SEM de I’expérience.
Profil la température de la fibre.

Figure 3.1 : Montage 3w permettant la caractérisation thermophysique d’une fibre de verre
industrielle. (a)-(1) Schéma de principe du raccordement électronique de la mesure
3w. (a)-(2) Profil de température de la fibre chauffée par un courant 3w. (b) Image
SEM d’une fibre suspendue entre deux plots. Le thermometre (non visible a cette
échelle) est un dépot de NbN, d’apres [87].

Avec les conditions aux limites suivantes :

z=0": T(x=0,t) = To;
r=1L: T(x = L,t) = To; (3.2)

T P
Sur la sur face dS : /—)\ﬁbre({;—r(m,t)dS = IJ(l — cos 2wt)

T(:L‘7 t) =T+ Tstat(m) + Tirans (l‘, t) + Tpériodique (l‘, t) (33)

La température est la somme d’une composante statique, d’une composante transitoire et d’une
composante périodique. L’évolution de la valeur moyenne le long de la fibre est schématisée sur
la F1G.3.1a.

Pour une excitation périodique, en exprimant la solution de I’équation de la chaleur sous la
forme d’une série de Fourier (pour plus de détails se référer aux articles [87, 128]), nous avons :

23Rl X [1—(-1)"] . nmx 1_Sin(2wt+¢n)

sin
T fibreS 2n3

T(l‘,t) =1To+ T 5
n=1 1+ (M)

(3.4)

n2

Avec cot ¢, = 2—‘207'1 et v= % le temps caractéristique de diffusion thermique.

L’évolution de la température en fonction du temps nous renseigne sur le comportement de
la tension mesurée par le dispositif. On rappelle que la valeur de la résistance électrique varie
en fonction de la température :

R(T) = Ro+ (T (z) — Tp)
— Ry+0R (3.5)

ou 0R est la composante dynamique. Par définition :

R [t

5R_f ;

[T(x,t) — To] dz (3.6)
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Figure 3.2 : Signal V3, en fonction de la fréquence (Hz) du courant de modulation d’amplitude
I =3.94uA - d’apres [87]. Les points rouges représentent les données expérimen-
tales. La courbe noire est un fit de la fonction EQ.3.10 qui donne acces aux valeurs
de conductivité thermique des fibres A iy = 1.05 W.m LK1 et & leur capacité
calorifique ¢, = 0.80 Jg LKL

Donc en injectant I’'EQ.3.4 dans ’EQ.3.6, on obtient :

I2RyL X [1—(—1)"? | Sin (2wt + én)

OR = (3.7)
A % reS 2mn 2
@ fib n=1 mn 1+ (2zg"/)
La tension aux bornes de ’élément thermorésistif est alors :
V(t) = (Ro+ 0 R)Iysin(wt) (3.8)

En considérant le premier ordre de la série de Fourier et en posant ¢ = § — ¢1, on peut
exprimer simplement la composante 3w du signal * :

2I3 LRy«
TN fipreSv/1 + (2wy)?

En pratique, c’est la valeur efficace du signal que ’on mesure :

Vau(t) =

sin (3wt — ¢) (3.9)

3
T X fibre S/ 1+ (2wy)?
La conductivité thermique A ;e et la capacité calorifique des fibres ¢, sont mesurées en réa-

lisant un fit de la courbe obtenue par balayage fréquentiel avec la fonction précédente (EQ.3.10).
Ces données nous serviront pour les modélisations réalisées dans les parties suivantes.

Vaw

(3.10)

- La conductivité thermique des fibres de verre industrielles utilisées dans le projet CarISO-
VERRE : Aipre =1.05 W.m ™1 K~! est mesurée avec précision a basse fréquence (wy — 0) :

Vaw &~ (3.11)

7T4)\fibreS

1. Le lecteur intéressé trouvera les détails du calcul dans [87, 128].
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- La capacité calorifique des fibres de verre que nous étudions ¢, =0.80 J g LK™ est mesurée
a haute fréquence (wy — 00) :
B Roa

== 12
dwpc, LS (3.12)

3w

3.2 Caractérisation optique UV et IR

La caractérisation optique des fibres donne acces a ’absorption du matériau en fonction
de la longueur d’onde. Dans l'infrarouge, en vertu de la loi de Kirchhoff, les propriétés d’ab-
sorption permettent de comprendre les propriétés d’émission du matériau et par conséquent
les échanges par transfert radiatif. La connaissance des propriétés d’absorption du matériau
est également utile pour le dimensionnement des méthodes de caractérisation optiques de type
« pompe-sonde » ol nous cherchons a chauffer une fibre par absorption d’un faisceau laser de
courte longueur d’onde pour en étudier le rayonnement thermique infrarouge. Il est donc néces-
saire de les connaitre a la fois dans 'UV et dans l'infrarouge.

3.2.1 Caractérisation optique UV :

Saint-Gobain nous a fourni les indices optiques complexes du verre de référence dans son
état « bulk » dans 'UV, mais aussi dans 'IR. Les courbes d’indices optiques dans le domaine de
I'UV ont été obtenues par la méthode « VASE » (Variable Angle Spectrometric Ellipsometry),
F1G.3.3a.

0.1

) =
& 3 5 600
B g - y = 1.8021%x - 159.22
8 10.075 © g 500
8 o =
5 3 s
£ £ £ 4001
= 1005 z
E b Bl
> < 300
2 2 <
2 10.025 & 5
° g < 200f
5 s £
o 15 : : : : : o3 S 100
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Longueur d'onde 2 (nm) Longueur d’onde A (nm)
(a) Indice complexe : n =n—ik (b) Profondeur de pénétration théorique en

fonction de la longueur d’onde et approxi-
mation linéaire.

Figure 3.3 : Caractérisation UV du verre de référence dans son état bulk. (a) La partie réelle n
de I'indice est représentée en rose, la partie imaginaire k de I’indice est représentée
en bleu. Les différentes courbes ont été mesurées sur des échantillons du méme
matériau de différents lots. (b) Longueur d’absorption 6 du verre de nos fibres
dans 'ultraviolet. La courbe en trait plein a été calculée a partir de la moyenne
des mesures de k obtenues par la méthode VASE - d’apres [85].

Ces indices complexes permettent de déterminer la longueur de pénétration de ’onde inci-
dente dans le matériau. Cette information est primordiale dans le dimensionnement des tech-
niques pompe-sonde car la fiabilité de la méthode repose sur une absorption compléte et localisée
de ce faisceau incident.

On sait par ailleurs que c’est la partie imaginaire de 'indice complexe du verre qui détermine
la longueur d’absorption. Sil’on s’intéresse au laser monochromatique incident (laser « pompe ») ;
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le champ électrique de 'onde plane monochromatique de vecteur d’onde complexe k2. séerit :
E = B, @tk (3.13)
En considérant que cette onde se propage selon z croissant :
E = E,e'@i=ko) (3.14)
Par convention, on note k= %n =% (n—ik) :
E=E, o S Li(% (ct—nz)) (3.15)
L’intensité I du champ vaut :
[=|Ef? =Ije 2% (3.16)

Cette intensité décroit exponentiellement sur une distance caractéristique §(\) = 5. Plus
k est élevé et plus cette longueur caractéristique est faible. La F1G.3.3b représente 1’évolution
de la longueur caractéristique d’absorption dans le verre de référence.

A

= .1
47k (3.17)

5pénétrat'ion (A)

Entre 200 et 800 nm, la partie imaginaire de 'indice complexe varie faiblement (variation
inférieure a 0.05) en comparaison avec la variation de la longueur d’onde. En premiére ap-
proximation on considére que la longueur de pénétration de l'onde dans le verre augmente
proportionnellement a la longueur d’onde, cf F1G.3.3b. Pour avoir une absorption surfacique, il
est préférable de travailler aux courtes longueurs d’ondes <400 nm car dans ce régime toute la
puissance incidente est absorbée sur une épaisseur de quelques centaines de nanometres.

3.2.2 Caractérisation de I’émission thermique infrarouge d’une fibre de verre
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Figure 3.4 : Caractérisation IR du verre de référence dans son état bulk : (a) permittivité
complexe € = e,¢ +1 €, et (b) indice optique complexe n =n —i k. Les bandes
grises correspondent aux régions ou la partie réelle, n, de I'indice optique est plus
grande que sa partie imaginaire, k (coefficient d’extinction) - d’apres [129].

L’étude des propriétés d’émission d’une fibre de verre est intéressante car les dimensions des
fibres sont de 'ordre de la longueur d’onde d’émission thermique. Elles sont donc susceptibles

2. Notation : les variables complexes sont soulignées et les vecteurs sont surmontés d’une fleche et ses compo-
santes sont notées en italiques. Il ne faut pas confondre les composantes du vecteur d’onde k; et les parties réelles
n et imaginaires k de l'indice optique (n =n-ik)
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d’avoir des modes résonant décrits par la théorie de Mie. Cependant, la spectroscopie d’objets
micrométriques est complexe dii au fait que ces objets émettent tres peu de rayonnement ther-
mique compte tenu de leur faible taille, qui est beaucoup plus petite que le champ de vue du
systeme optique d’un microscope infrarouge couplé a un spectrometre a transformée de Fourier
(FTIR). Le signal mesuré méle le signal provenant de 1’échantillon et le rayonnement émis par
I’environnement. Ce dernier produit un spectre de fond tres intense dont il faut absolument
s’affranchir pour connaitre le spectre des microfibres étudiées.

Dans cette partie nous allons détailler la technique mise en place au sein du laboratoire pour
obtenir le spectre d’émission d’objets dont les dimensions sont plus petites que la longueur d’onde
d’émission thermique. Nous verrons comment cette méthode rejette la contribution dominante
de ’environnement. Cette technique développée par Claire Li au sein du laboratoire permet aussi
de faire de la localisation IR résolue d’objets micrométriques [130]. Je I’ai appliquée pendant ma
these pour mesurer le spectre FTIR de microfibres de verre. Ce travail a été mené conjointement
avec I'Institut P’ qui a modélisé nos données expérimentales en se basant sur la théorie de Mie
[129].

Spectroscopie IR (FTIR) par modulation spatiale

La développement de la méthode de spectroscopie IR par modulation spatiale provient de
la nécessité de mesurer le spectre d’émission d’antennes thermiques plasmoniques dans le cadre
d’un autre projet. Il s’agit de carrés de dimension latérale de 2 pm environ alors qu’elles pré-
sentent un comportement résonant vers 7 pm et 12 pm, ce qui en fait des objets de taille
sub-longueur d’onde, cf F1G.3.5-(a). En s’inspirant des travaux de Natalia Del Fatti a I'Univer-
sité Claude Bernard de Lyon [131], Yannick De Wilde et Claire Li ont développé une méthode
de spectroscopie par modulation spatiale adaptée a la spectrométrie FTIR [130].

Normalized emission

6 7 8 9 10 11 12
a. b. Wavelength (um) c.

Figure 3.5 : Spectroscopie IR par modulation spatiale. (a) Image MEB d’une antenne plasmo-
niques aux dimensions plus faibles que la longueur d’onde thermique. (b) Spectre
d’émission d’une antenne obtenue par modulation spatiale. (c¢) Super-localisation
résolue de 'antenne obtenue par démodulation a la fréquence 2w du signal col-
lecté tout en balayant la position moyenne de I’échantillon dans le plan objet du
microscope - d’apres [130].

Le principe consiste a moduler latéralement la position de 1'objet d’étude chauffé a 433 K
- pour exalter son rayonnement - dans le champ de vue du détecteur. Le signal mesuré par le
détecteur est un signal qui varie en fonction du temps. Il contient la contribution du signal de
Iobjet a détecter, et la contribution dominante du signal de fond parasite. Ce signal enregistre
en quelque sorte I'historique du signal regu sur une période : au début de la période, nous
enregistrons le signal recu lorsque ’antenne est au centre de la zone de détection ou elle produit
une contribution maximum. Puis nous enregistrons le signal lorsque I’antenne sort du champ de
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vue du microscope ce qui entraine une diminution de sa contribution au signal détecté. Pour
obtenir le spectre de cet objet, il suffit de détourner le chemin optique a travers un spectrometre
a transformée de Fourier (FTIR).

Pour extraire le signal provenant uniquement de ’antenne du signal de fond parasite, une
détection synchrone est utilisée (Lock-in en anglais). Il s’agit d’'une méthode tres répandue
qui permet d’extraire efficacement des signaux périodiques d’un fond bruité. Pour ce faire, le
signal périodique d’intérét - signal du détecteur apres conversion en tension Syes = Vipes cos(wt +
@) + Veontinu _ egt multiplié par un signal de référence a la méme pulsation w. Dans notre
cas, il s’agit de la tension appliquée aux bornes de la platine de déplacement piézoélectrique :
Sref = Vyegcos(wt). Le produit de ces deux termes est la somme d’une composante continue et

de composantes variant a w et a 2w :

SLock—in = Smes X Sréf (3.18)
VinesVré :
=5 "L [cos(ip) + cos(2wt + )] + Vit ™V, cos(wt) (3.19)

L’amplitude du signal V,,,.s est mesurée en utilisant un filtre passe-bas qui rejette la compo-
sante alternative. La constante de temps du filtre est choisie pour que la fréquence de coupure
soit inférieure a la fréquence w. En pratique la constante de temps 7j,cx—in €St au moins trois
fois supérieure a la période d’oscillation du signal de référence, voir bien davantage.

Il peut étre intéressant de démoduler le signal & des harmoniques supérieurs a w : 2w, 3w,
etc. En effet, le signal démodulé & w, 2w, 3w... est équivalent a la dérivée d’ordre n =1,2,3... du
signal mesuré par rapport & la variable modulée qui est ici la position de I’échantillon dans le
champ de vue du microscope. Par exemple, la démodulation a w est :

~AS  S(zo+Ax)—S(x0)

S1="1 A (3.20)

Avec :

— Qbkg obj
{S(mo) Sbkg 4§ (3.21)

S(zo+ Ax) = Sk

Avec SY*9 le rayonnement provenant de environnement. S est le rayonnement provenant de
’échantillon, que nous noterons SM™ pour une antenne plasmonique et S¥% dans le cas d’une
fibre de verre.

L’EQ.3.20 nous permet de conclure que le signal provenant de I’échantillon S; est propor-
tionnel au signal démodulé a w : S1 o< Spp;.

Notons aussi que la démodulation & w ou a 2w donne acceés a de nouveaux indicateurs per-
mettant de faire de la super-localisation infrarouge. Les détails de cette méthode sont présentés
dans [130].

Méthodologie

Dans cette partie nous détaillons la méthodologie que nous avons mise en ceuvre pour mesurer
le spectre d’émission thermique de fibres de verre individuelles ayant des diametres inférieurs
a 10 pm avec la technique de spectroscopie infrarouge par modulation spatiale. Ces mesures
associées a une analyse théorique - développée dans les paragraphes suivants - font ’objet d’une
publication en collaboration avec Karl Joulain et Houssem Kallel. Ces derniers ont traité les
aspects théoriques [129].

Les fibres de référence dont nous disposons ont initialement toutes un diametre de 13 um et
la fonction diélectrique du verre dont elles sont faites est parfaitement connue. Leur diametre est
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Figure 3.6 : Etirement des fibres a 'aide d’un laser CO2 et d’un poids (rondelle en acier)

supérieur a celui des fibres généralement présentes dans la laine de verre, et est également trop
important pour mettre en évidence 1’éventuelle présence de phénomenes de résonance de Mie qui
apparaissent dans des objets aux diametres plus faibles que la longueur d’onde d’observation.
Notre premier travail a donc consisté a étirer les fibres dans le but d’obtenir une distribution de
diametres susceptibles de produire ces résonances.

Dans son principe la méthode que nous avons mise en place est simple, la principale difficulté
étant liée au faible diameétre et donc a la grande fragilité des fibres a manipuler. La fibre est
suspendue a 'aide d’un mor. Son extrémité libre est attachée a un contre-poids (une rondelle
d’acier) a l’aide d’un ruban adhésif. La fibre est localement chauffée & 'aide d’un laser COq
émettant a la longueur d’onde de 10.6 pm, qui est tres efficacement absorbée par le verre. Sous
I’effet de ce chauffage intense localisé, le verre de la fibre se déforme sous le poids de la rondelle
jusqu’a rupture de la fibre - cf. F1G.3.6. Cette manipulation crée une pointe conique avec un
angle d’ouverture tres faible de sorte que le diametre dans le champ de vue du microscope soit
quasi-constant.

La fibre dont le diameétre a ainsi été réduit est ensuite mise en place dans le dispositif expéri-
mental schématisé sur la F1G.3.7. Elle est chauffée a I'aide d’une résistance chauffante maintenue
a 433 K. Le rayonnement a cette température est important. Pour réduire la contribution du
rayonnement produit par 1’élément de chauffage, la fibre est déposée sur un substrat peu émissif
en or (Au). La portion de la fibre que nous observons est suspendue dans I’air pour éviter tout
couplage avec le substrat en or. La collection du rayonnement IR se fait donc dans une région
ou la fibre est suspendue dans l'air.

La fibre est sujette aux pertes par convection et aux échanges avec I'air le long de sa surface.
Il peut donc exister des gradients de température le long de la fibre qui nous empéchent de faire
des mesures quantitatives. Pour pallier ce probléme, nous plagons la zone de la fibre étudiée au
plus pres de 'extrémité de la plaque chauffante sans que celle-ci soit interceptée par le champ de
vue de notre systeme de détection qui est d’environ 30 um de diametre. Nous supposons que la
température de la fibre est celle de la plaque chauffante, étant entendu qu’elle est probablement
légerement différente.

Une région de la fibre, de section constante dans le champ de vue du microscope (environ
30 pm pour ce qui concerne la partie optiquement conjuguée au détecteur MCT), est choisie
a ’aide d’un microscope visible. L’objectif est ensuite remplacé par un objectif & miroir (Cas-
segrain) ayant une ouverture numérique O.N. de 0.5. La lumiére est guidée au travers d’un
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Figure 3.7 : Schéma du dispositif expérimental de spectroscopie IR par modulation spatiale.
(a) Schéma du montage expérimental de spectroscopie par modulation spatiale
d’une fibre de verre. (b) Illustration de la modulation spatiale dans les deux extré-
males. A gauche, la fibre est au centre du champ de vue 30 x 30 pm du microscope
- on mesure I’émission de la fibre mais aussi celle de ’environnement. A droite, la
fibre est en dehors - on ne mesure que la contribution de ’environnement - d’apres
[129].

spectromeétre & transformée de Fourier (FTIR) puis focalisée sur un détecteur MCT a Daide
d’un lentille en ZnSe. Une zone de 30 x 30 pm est alors imagée sur le détecteur dont la gamme
spectrale s’étend de 6 a 13 pm.

La position de la fibre est modulée a l'intérieur et en dehors de ce champ de vue a l’aide
d’un module piézoélectrique XY sur lequel est placé ’ensemble {résistance chauffante - substrat -
fibre}, voir F1G.3.7-(b). La modulation latérale de la fibre, qui s’étend sur une zone de 80 pm, est
réalisée en appliquant un signal sinusoidal a la fréquence f=21 Hz sur I'entrée de I'amplificateur
qui controle le module piézoélectrique.

Le signal IR provenant de la fibre est extrait du signal environnant en démodulant le signal
collecté par le détecteur a la fréquence f de modulation de la fibre. Le spectre obtenu n’est
toutefois pas le spectre d’émission de la fibre puisque le rayonnement collecté est altéré par le
dispositif de mesure. La fonction de transfert du dispositif de mesure est obtenue en mesurant
le spectre d’un corps noir a la méme température (433 K) a travers le FTIR. Ce corps noir est
réalisé en déposant une suie sur un substrat a ’aide d’une flamme [132]. Son émissivité dans 'IR
est estimée & 0.96. Pour obtenir le spectre de la fibre S7%| le spectre mesuré par le détecteur est
divisé par le spectre d’un corps noir a la méme température.
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Comparaison théorie-expérience

L’analyse théorique du rayonnement de la fibre a été effectuée par Houssem Kallel. Le champ
émis par une fibre dans 'angle de collectlon de l'objectif Cassegrain est calculé. Il est alors pos-
sible d’exprimer le spectre des fibres Sth en fonction de lefficacité d’absorption Qups(A) d'une
lumiere non-polarisée. Ce coefficient d’absorption est calculé a ’aide de la théorie de Mie per-
mettant de résoudre la diffusion, et ’absorption d’une onde plane dans un cylindre infini en
fonction de 'angle d’incidence.

Approche théorique :
La puissance lumineuse monochromatique émise dans la direction #, et dans un angle solide
élémentaire d) = sinfdfdy est :

AP.(N) = Tabs (— @i, A) Lox (A, T)dQ (3.22)

avec Lon(A,T') la luminance de corps noir et oaps (—r, A) la section efficace d’absorption.

Par définition, la section efficace d’absorption, qui équivaut a la section efficace d’émis-
sion, correspond & l'efficacité d’absorption Q.;s multipliée par la section géométrique d’émission
0g¢0 = LxD, avec D le diametre de la fibre et L=30 pum la longueur de la fibre dans la zone de
détection. Pour faire simple, la section efficace d’absorption d’un objet est rapportée a la section
géométrique de cet objet a ’aide d’un coefficient Q435 qui correspond & l'efficacité d’absorption.
Initialement la loi de Kirchhoff fut énoncée pour des objets étendus, dans le régime ou I'approxi-
mation de 'optique géométrique est valable. Bohren et Huffman ont cependant démontré que
cette loi reste valable quelle que soit la taille des objets qui émettent [133]. La forme locale de la
loi de Kirchhoff est alors que 'efficacité d’absorption (c’est-a-dire le rapport entre la section ef-
ficace d’absorption et la section géométrique) et I’émissivité sont égaux. Pour un objet résonant,
il peut arriver que la section efficace d’absorption soit plus grande que la section géométrique
d’absorption [134] ce qui implique une émissivité supérieure a 1 sans pour autant que ’objet qui
émet soit « Super Planckien ».

La puissance collectée par le détecteur est obtenue en intégrant la puissance élémentaire sur
la bande passante du détecteur et sur I’angle solide de collection (O.N.=0.5 — 6.,;; = 30°), on
obtient donc :

13pm 13pm

2m Oco )
J X / dp / " d0sin0Qus(0, 0, \) Lox(\, T)DL = STb()AN  (3.23)
6pm 0 6pm

On en déduit S]{,ib()\) le spectre normalisé par la luminance de corps noir :
90°
S [ deQui (€D (3.24)
900_ecoll

avec ¢ l'angle d’incidence, illustré F1G.3.8 qui varie entre 60 a 90 °. Qups(£, \) est quasi constant
sur cet intervalle angulaire et peut étre factorisé.

STP(N) o Qabs (€ = 90°,0) D (3.25)

Qaps est calculé numériquement par la théorie de Mie en utilisant la permittivité complexe et
I’indice optique complexe fournis par Saint-Gobain. Les résultats sont résumés sur la F1G.3.9 ou
efficacité d’absorption théorique est tracée en fonction de la longueur d’onde (axe horizontal)
et du diametre D (axe vertical).
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Figure 3.8 : Schéma de la collection IR sur une fibre et des angles associés - d’apres [129].

Quelques observations peuvent étre énoncées :

L’absorption augmente sur I’ensemble du spectre lorsque le diameétre des fibres augmente.

On observe des bandes d’absorption récurrentes : deux bandes principales entre 8 et 12 ym
et entre 18 et 26 pum ; et une bande d’absorption plus faible autour de 7 pm.

On retrouve quatre pics d’absorption - traits en pointillé sur la F1G.3.9-(a) qui corres-
pondent a la présence de bore (pic & 7 pum) et aux résonances de la silice SiO9 (pics a
10, 13 et 22 um). Les propriétés d’absorption des fibres sont proches des propriétés du
matériau brut.

Dans la bande d’absorption de 8 a 12 pm, on observe deux pics a 9 et a 10 pm. Le pic a
9 pm apparait a une longueur d’onde ou la partie réelle de la permittivité €,. est négative.
Ce pic pourrait étre le lieu d’une résonance de type phonon-polaritons qui se manifeste
idéalement pour &, = —1. Des mesures TRSTM ont été réalisées sur les fibres pour voir
si ces résonances existent mais n’ont pas été concluantes.

Les fibres de grandes dimensions ont un comportement proche du matériau bulk, ce qui
semble évident puisque les résonances de Mie disparaissent lorsque les dimensions de la
fibre sont plus grandes que la longueur d’onde. On retrouve une absorption du type Beer-
Lambert.

On remarque que Qqps peut étre plus grand que 1 pour les fibres de grandes dimensions.

Comparaison avec les résultats expérimentaux :

Avant de comparer les spectres expérimentaux et théoriques, il faut s’assurer que le spectre
mesuré expérimentalement, F1G.3.10-(gauche), est bien un spectre d’absorption et non un spectre
de diffusion qui pourrait provenir d’un rayonnement parasite diffusé par la fibre. La F1¢.3.9-
(b) représente le spectre de diffusion des fibres en fonction de leur diametre. La diffusion est
accentuée a 6-6.5 um et les fibres de 5 et 10 um de diametre présentent respectivement un pic
a 11.6 et 12.2 pm; or ces pics sont absents sur les courbes expérimentales, F1G.3.10-(gauche).
On peut donc conclure que les spectres observés dans nos mesures ne sont pas des spectres de
diffusion. Bien au contraire, les caractéristiques précédentes - pic d’absorption & 7 ym et bande
d’absorption entre 8 et 12 um - sont présentes sur les spectres mesurés. Nous avons donc bien
mesuré les spectres d’émission des fibres alors que leur diameétre est parfois inférieur & la longueur
d’onde sondée.
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Figure 3.9 : Efficacité d’absorption théorique Qqps (a) et efficacité de diffusion théorique Qseq
d’une fibre dans le vide en fonction de son diametre D et de la longueur d’onde A
d’une onde incidente non polarisée. L’angle d’incidence considéré est £=90°. Les
pointillés correspondent a des coupes pour des diametres de D =0.1, 0.5, 1, 5, 10,
20 and 30 pum. Ces coupes sont représentées dans la partie inférieure - d’apres

[129].
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Figure 3.10 : Comparaison entre les résultats expérimentaux et les spectres théoriques. A
gauche : spectre expérimental normalisé par la valeur maximale du spectre de la
fibre de diameétre D=9.5 um. A droite : section efficace d’absorption normalisée
- coefficient d’absorption multiplié par le diameétre de la fibre : Qs xD - d’apres
[129].
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En résumé, nous avons mesuré le spectre d’émission thermique de fibres de verre individuelles
ayant des diametres inférieurs a la dizaine de microns. Les spectres mesurés sont en trés bon
accord avec les spectres d’efficacité d’absorption calculés pour des fibres de diameétre identique.
L’intensité sur ’ensemble du spectre, et donc la puissance totale rayonnée, double lorsque le
diametre de la fibre augmente de 4 a 9.5 pum. L’utilisation des fibres de diametre plus faible
que 5 pmpermettrait de diminuer le transfert par rayonnement a condition qu’il n’y ait pas de
couplage entre celles-ci et que la densité soit suffisante pour avoir un matériau macroscopique
opaque.
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Conclusion

Les défaillances techniques de l’isolation thermique du parc immobilier actuel représentent
un gouffre économique et environnemental. Le développement de nouveaux matériaux d’isola-
tion ainsi que le perfectionnement des matériaux existants est un sujet d’actualité appuyé a la
fois par 'action publique et par 'industrie. L’objectif affiché est de parvenir a des batiments plus
respectueux de l'environnement en tendant vers des batiments passifs énergiquement RT2012
(réglementation thermique) puis RT2020. Du coté de la recherche, le projet CarlSOVERRE
financé par ’ANR participe a cette dynamique et a pour objectif d’apporter des outils de com-
préhension du transfert de chaleur dans la laine de verre pour pouvoir a terme étre en mesure
d’améliorer ses performances.

Ce projet dans lequel s’inscrit ma these propose une approche multi-échelle du transfert
de chaleur dans la laine de verre. La caractérisation microscopique du transfert de chaleur par
conduction et radiation entre les différents éléments qui constituent la laine de verre est un
élément clé pour faire le lien entre les transferts thermiques a 1’échelle d’une ou de quelques
fibres de verre et le comportement macroscopique de la laine de verre.

L’objectif de ma these est de caractériser les phénomenes de transfert entre deux éléments de
verre aux petites échelles afin de mieux cerner ce qui se passe en termes d’échanges de chaleur
entre les éléments d’un matériau comme la laine de verre.

Pour cela nous avons fait le choix d’utiliser deux méthodes de caractérisation qui relevent
du domaine d’expertise du laboratoire : les sondes locales et 'optique infrarouge. Ces méthodes
initialement abordées dans une thése précédente [85] ont été perfectionnées tout au long de ma
these.

La premiere méthode est une méthode thermorésistive permettant de mesurer la résistance
de contact entre deux éléments de verre : une bille de verre aux dimensions micrométriques
(~20 pm) et une surface de verre. Le but est de pouvoir mesurer avec un contréle de distance
précis a I’échelle du nanometre la résistance de contact ou proche du contact dans une situation
proche de celle rencontrée dans un milieu comme la laine de verre. La bille de verre est collée a
une sonde SThM, ce qui permet de mettre en contact la bille avec la surface tout en chauffant la
bille et en mesurant la température a son sommet. Cette caractérisation est réalisée sous vide -
ce qui est représentatif des panneaux de type VIP - puis dans ’air ou le transfert de chaleur dans
I’air entre les fibres est possible - comme c’est le cas pour les panneaux d’isolation standards.

La seconde approche est une caractérisation optique du transfert de chaleur dans une fibre
de verre et entre fibres de verre. Des outils de caractérisation sont développés en exploitant les
propriétés optiques des fibres afin de sonder la résistance thermique de contact des fibres de
verre.
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Introduction

Dans cette partie, nous nous intéressons a la mesure de la résistance thermique de contact
entre deux éléments d’un isolant thermique standard ou sous vide. Ces isolants sont de la fibre
de verre ou des isolants granulaires. Nous allons exploiter une sonde SThM thermorésistive
modifiée pour mettre en contact deux éléments de verre tout en mesurant le courant injecté et
la température. La manipulation des fibres de verre étant délicate!, une bille de verre d’une
vingtaine de microns de diametre jouera le role du premier élément de verre, le second sera une
surface plane de verre.

La mesure de cette résistance thermique de contact dans un matériau aussi peu conductif que
le verre nécessite de bien connaitre et caractériser les différents canaux de chaleur : conduction,
convection, rayonnement. Pour simplifier les mesures, nous travaillerons d’abord sous vide, ce
qui permet de supprimer la convection et la conduction dans la phase gazeuse. Les inconnues du
probléme seront alors le transfert radiatif de champ proche ou de champ lointain, la conduction
dans la sonde, la bille. La caractérisation de ces canaux de transfert en fonction de la distance
a la surface nous donnera acces a la mesure de la résistance thermique de contact sous vide.

Nous nous intéressons ensuite a la mesure de la résistance thermique de contact sous air
ambiant. Cette mesure est un complément indispensable de la mesure sous vide car elle permet
de caractériser la résistance thermique de contact dans les conditions de température et d’hy-
grométrie du matériel in situ. A 'aide des méthodes développées sous vide, nous mesurerons
I'impact des pertes par convection et nous quantifierons les échanges entre la bille et le plan
en fonction de la distance jusqu’au contact, de fagon a pouvoir estimer la résistance thermique
dans ces conditions plus complexes.

L’argumentation se divise en trois chapitres : le dispositif expérimental sera présenté dans
un premier temps, puis nous traiterons des mesures réalisées sous vide, avant de nous intéresser
aux mesures réalisées sous air ambiant.

1. Par leurs dimensions élancées (diamétre~10 pm, longueur : quelques mm), elles ont une faible raideur.
Il est alors difficile de les manipuler sans qu’elles fléchissent et sont par ailleurs trés sensibles aux interactions
électrostatiques.
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Chapitre 1

Présentation du dispositif
expérimental

Nous voulons mesurer la résistance thermique de contact entre une bille de verre de 20 pm
et une surface de verre. Nous collons cette bille de 20 pm a une sonde SThM utilisée en mode
actif c’est-a-dire a la fois comme thermometre et comme source de chaleur. La mesure de la
température et de la puissance injectée au contact nous permet de déterminer la résistance
thermique de contact. Pour cela, il faut d’abord identifier les différents canaux de dissipation de
la chaleur a ’aide de mesures a différentes distances de la surface ou la température au sommet
de la bille de verre est relevée. La F1G.1.1 donne un schéma de principe de notre montage, qui
fonctionne dans une enceinte fermée. Cela permet d’effectuer des mesures sous vide ou sous air.
Dans les paragraphes suivants nous présenterons les différents parties du dispositif expérimental
permettant de réaliser ce type de mesure.

4 ) (o= )

Chauffage -/ :‘ 153 Aromdeetiong otV
/ o Mesure de la
Translation Bille de ! _/ g 152 température en

verticale verre 15.45] fonction de la
Lamelle I I S distance
151 ottt

de verre
15.05
-50 0 50 100 150
N\ 2 /

N )
\ Enceinte fermée

(vide ou
air ambiant)

Figure 1.1 : Schéma de principe de la mesure thermorésistive. Une sphere de 20 pm de diameétre
est chauffée en son sommet par une sonde SThM utilisée en mode actif. Une platine
de déplacement permet d’approcher la bille de la surface de la lamelle de verre.
Une instrumentation adaptée permet de mesurer la température au sommet de
la bille en fonction de la distance a la surface. Cette mesure permet d’identifier
les différents transferts de chaleur régissant le systeme ainsi que la résistance
thermique de contact.
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Pyramide a
base carrée

Sommet de
la pyramide

(b)

Figure 1.2 : Image de microscopie électronique a balayage (MEB) des sondes SThM pyrami-
dales utilisées.

1.1 La sonde SThM

Dans ses travaux de these [85], Elodie Perros avait conclu que 'utilisation de pointes SThM
pyramidales tronquées facilitait le collage des microsphéres. Dans la continuité de ses travaux,
nous utiliserons le méme type de pointes fabriquées par Kelvin Nanotechnology (KNT). Ces
pointes thermorésistives sont constituées d’un cantilever en nitrure de silicium SigNy rectangu-
laire de dimension 150 um par 60 um, d’épaisseur 400 nm et de raideur 0.25 N.m~!. Au bout de
ce cantilever une pyramide a base carrée d’environ 25 pymx25 pym s’éleve sur une hauteur 10 pym.
Le sommet de cette pyramide est étété, ce qui laisse une section carrée d’environ 4 pymx4 pm
pour le collage de la bille de verre. La F1G.1.2 représente une image de microscopie électronique
a balayage (MEB) de ces sondes.

L’élément thermo-sensible de la sonde est une couche de palladium formant une piste d’en-
viron 1 pym de large qui est déposée sur le sommet de la pyramide. La résistance électrique de
ce dépdt Rgppps varie linéairement avec la température. Sa valeur a température ambiante est
de l'ordre de 350 €). L’élément thermorésistif est alimenté électriquement par deux pistes en or
d’une épaisseur de 100 nm déposées le long du cantilever.

Le porte-sonde

Les sondes KNT sont congues pour une utilisation sur des systémes commerciaux. Elles
servent principalement & caractériser les propriétés thermiques de surfaces nanostructurées pen-
dant les balayages latéraux de la pointe en mode AFM !. Il a donc fallu concevoir un porte-sonde
qui nous permet, d’une part, de faire nos mesures de résistance de contact, et d’autre part, de
réaliser le collage de la bille. Pour des raisons d’encombrement ?, les translations sont situées
sous la sonde donnant au porte sonde la géométrie d’une grue, comme le montre la F1G.1.3. Le
porte-sonde est un bec en acier avec un replat, percé de deux trous afin de le fixer sur le sup-
port de déplacement. La sonde SThM est montée sur ce replat par I'intermédiaire d’un circuit
imprimé, représenté en jaune sur le schéma reporté sur la F1G.1.3. Le circuit imprimé facilite
la manipulation de la sonde qui est tres petite, tout en assurant I'alimentation électrique de
celle-ci.

L’opération de collage de la bille sur la sonde (qui sera expliquée dans la SEC.1.2.1) se fait
au préalable a 'aide du systéme commercial pour sondes locales a balayage WITec (détaillé
dans le paragraphe suivant). Le systéeme WITec est doté de bras aimantés qui permettent de

1. Atomic Force Microscope.
2. Notre chambre & vide a des dimensions modestes.
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manipuler la sonde avec précision via des moteurs piézoélectriques, une fois qu’elle est installée.
Le systeme WliTec étant ouvert et piloté par le haut, 'utilisation des bras WiTec dans le montage
expérimental que nous avons congu dans une enceinte fermée, n’est pas possible pour des raisons
d’encombrement.

T

o -
/7

'/‘
Figure 1.3 : Schéma du porte-sonde (1), dans sa configuration « expérimentale » (2) ou dans
sa configuration « collage » (3).

Apres le collage de la bille sur la sonde SThM il faut transférer celle-ci du systéeme WITec
vers notre montage expérimental. Il faut donc décoller la sonde du bras WiTec pour la coller sur
notre porte-sonde. Ces manipulations sont trés périlleuses a mettre en ccuvre. Dans les systemes
WITec la sonde est collée au porte-sonde par une rondelle aimantée. Pour coller cette sonde
sur notre porte échantillon il faudrait retirer la rondelle du champ de 'aimant, puis il faudrait
décoller la sonde SThM de la rondelle sans la dégrader.

Pour répondre a ces contraintes, nous avons choisi de réaliser des bras compatibles avec le
systeme WITec en impression 3D. Ils permettent de manipuler notre porte-sonde a ’aide d’un
aimant représenté sur la F1G.1.4b-(3). Les bras WITec forment un angle de 8° avec I’horizontale
afin de s’assurer que la pointe est le seul élément qui touche la surface lorsque le bras est en
position basse. Pour conserver le méme angle d’approche pour les expériences et pour le collage,
nous avons taillé le circuit imprimé, mentionné précédemment, en biseau avec un angle d’environ
8°.

Le porte-sonde doit permettre de raccorder électriquement la sonde. Ceci est assuré en pla-
cant la sonde - (1) de la F1G.1.4 - sur le circuit électrique (2). Pour la manipuler nous utilisons
un instrument composé d’une pompe a vide et d’une seringue coudée. Cet instrument applique
une légere succion sur le cantilever permettant de le décoller de sa boite de stockage et de le
manipuler avec aise. La sonde est collée au circuit par de la colle cyanoacrylate de type Super
Glue. Les deux pistes en or de la sonde SThM (évoquées précédemment) sont raccordées au
circuit électrique par des plots réalisés en époxy d’argent (3). Un cablage () raccorde le circuit
électronique & un circuit relais (5) placé sur le support (6) de déplacement. Ce circuit relais est
connecté a ’électronique de controle et facilite le remplacement de la sonde : il suffit de désouder
la connexion au niveau du circuit relais et de dévisser le porte-sonde (a I'aide des vis (7)). De
cette maniere le porte-sonde et la sonde se désolidarisent du support et peuvent étre remplacés
aisément. L’ensemble des plans dessinés pour 1'usinage du porte sonde se trouvent en ANNEXE.B.
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(a) Porte-sonde - vue de dessus (b) Porte-sonde - vue de dessus

Figure 1.4 : Photo du porte-sonde - vue dessus (a) - vue de dessous (b) :
: Sonde SThM

: Circuit imprimé

: Plots en époxy d’argent

: Raccordement électrique

: Circuit relais

: Support de déplacement

: Vis

QEOEO®E

1.2 Le collage

Le collage de petits objets a 'extrémité d’une pointe est une technique maitrisée au sein
de l’équipe. Yannick De Wilde [135] et Valentina Krachmalnicoff [136] furent les premiers a les
mettre en ceuvre suivis par Elodie Perros dans ses travaux de these [85]. Le protocole de collage
des billes micrométriques sur une pointe SThM, décrit dans la thése d’Elodie Perros, est détaillé
dans les paragraphes suivants.

1.2.1 Présentation de PAFM WIlTec

Pour le collage des billes sur la sonde SThM, nous allons utiliser un AFM (Atomic Force Mi-
croscope) qui permet d’effectuer des déplacements nanométriques controlés dans les 3 directions
de 'espace (XYZ). L’appareil utilisé est un AFM-SNOM Alpha 300S produit par WiTec, déja
présent au sein du laboratoire et utilisé par Elodie Perros pour ses travaux de these.

Cet appareil cumule les fonctions de microscopie optique de champ proche (SNOM), mais
aussi les fonctions d’AFM, en particulier les fonctions de contrdle du contact et de mesure de
force. Ces fonctions sont remplies a I’aide d’une diode laser (@) de F1G.1.5a) et d’une photodiode
a cadrans @2. Le laser est focalisé sur la sonde (9) a ’aide d’un objectif de microscope (). La
réflexion de ce laser est renvoyée sur la photodiode a cadrans. La position du spot laser sur le
cadran reste inchangée lorsque la pointe est immobile. Quand la pointe rentre en contact avec le
substrat, le cantilever qui la supporte fléchit ce qui entraine un mouvement du spot qui s’éloigne
de sa position initiale. Lorsqu’une pression supplémentaire est appliquée sur la pointe, le cantile-
ver fléchit de plus en plus et le spot se translate dans une direction sur les photodiodes a cadrans.
Cette fonction est généralement utilisée pour faire des mesures topologiques ou thermographique
en scannant horizontalement 1’échantillon placé sous la pointe. Au cours d’un balayage, la pointe
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est immobile tandis que le substrat est translaté dans les directions XY a l'aide de la platine
de déplacement piézoélectrique. Quand la pointe rencontre un obstacle tel qu'un creux ou une
bosse, le cantilever se déforme et la position du spot sur le cadran se déplace. Une rétroaction
électronique est implémentée sur la position du spot sur le cadran. Lorsque le spot se déplace, le
substrat est translaté verticalement (Z) ce qui défléchit le cantilever et fait revenir le spot dans
sa position initiale. En enregistrant la hauteur Z en fonction de la position (XY) on obtient une
topographie de I’échantillon. De la méme maniére, si 'on releve la température de I’échantillon
en fonction de la position, on obtient une thermographie de cet échantillon.

Dans notre cas, c’est une autre fonction de cette appareil qui nous intéresse puisque le WiTec
est équipé d’un microscope inversé placé sous 1’échantillon. Il permet d’observer 1’échantillon par
dessous et donc de fixer une fine gouttelette de colle sur la pointe pour coller une bille sur cette
pointe.

1.2.2 Opération de collage a aide de ’AFM

L’opération de collage de la bille sur la pointe, se décompose en 4 étapes a réaliser dans un
laps de temps court (<20 minutes) :

Etape 1 : Préparation des billes

e Le choix des billes de verre

Nous utilisons des billes de verre borosilicate calibrées de chez Duke Standards™ distribuées
par Thermo Fischer Scientific. Ces billes ont un diametre de 20.7pum +1pum et sont vendues sous
forme de poudre dans des flacons de stockage.

e Préparation des billes :

La premiére étape consiste & préparer les billes pour le collage. A 'aide d’une spatule une
petite quantité de bille de verre est extraite de son flacon de stockage. Cette poudre est placée
dans un microtube de type Eppendorf avec de I'isopropanol. Ce mélange est soniqué pendant
5 minutes afin que les billes se désagrégent et se répartissent de fagon plus uniforme dans le
liquide. A l’aide d’une pipette on dépose ensuite une goutte de cette solution sur une lamelle de
microscope propre : les lamelles de miscroscope sont préalablement nettoyées dans un sonicateur
avec de l'acétone puis elles sont rincées a l'isopropanol pour avoir une surface propre, sans
poussiere, ni résidu organique. La solution d’isopropanol s’évapore rapidement mais ne laisse
pas de trace contrairement a l'acétone. On peut enfin placer la lamelle sur le porte échantillon
WiTec.

Etape 2 : Préparation de la colle

La deuxiéme étape consiste a préparer la colle. Pour cela on mélange une mesure de résine
époxy pour une mesure de durcissant. A partir de ce moment nous disposons d’une vingtaine de
minutes pour finir le collage avant que la colle ne soit trop dure. La résine et le durcisseur sont
mélangés pendant deux bonnes minutes jusqu’a obtenir un mélange homogene. On peut alors
déposer une goutte de ce mélange sur une lamelle de verre propre. A l'aide d’un fil de cuivre
fin on étale la goutte d’'un mouvement continu vers 'extérieur. Cette opération est répétée a
plusieurs reprises, ce qui crée plusieurs trainées autour de notre goutte a la maniere d’un soleil
dessiné avec des rayons. Lorsque cette opération est réalisée de maniere adéquate les « rayons »
du soleil peuvent avoir une section caractéristique de plusieurs dizaines de microns.
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(a) Schéma de principe de 'AFM - vue de (b) Photographie du montage total - vue de face
profil

Figure 1.5 : Schéma de principe de ’AFM et photographie du montage dans sa globalité.
() : Table anti-vibratoire
Microscope optique droit :
(D : Statif de microscope
) : Objectif de microscope
Microscope optique inversé :
(®) : Statif du microscope inversé
@ : Objectif de microscope
Translations :
(® : Platines de translations horizontales XY (déplacement manuel micrométrique)
(6) : Translation motorisée verticale Z
Partie AFM :
(@ : Porte-échantillon et platines piezo-éléctriques XYZ
: Bras amovible
© : Cantilever et pointe AFM
: Microsphere en verre
Controle de la flexion du cantilever :
@ : Diode laser
@ : Photodiode quatre cadrans
Controle visuel :
@ : Oculaire et Caméra CCD

Etape 3 : Application de la colle sur la pyramide

Une fois « ce soleil » réalisé avec de la colle, la lamelle de verre est placée dans le systeme
WiTec a coté de la lamelle avec les billes de verre. A 'aide du microscope droit nous cherchons
une goutte de colle dont la section ne dépasse pas 40 microns. Il est tres important que la goutte
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soit de petites dimensions, réguliere, sans bosses ni bulles pour s’assurer que 'extrémité de la
pyramide soit le seul élément en contact avec la colle. Dans le cas contraire, il est possible que
la colle se fixe sur d’autres parties du montage : la sonde, le cantilever, le porte-sonde etc. ce
qui rendrait la sonde inutilisable. La colle est un liquide visqueux et facilement déformable. Le
contact de la sonde avec la colle est « doux? » ce qui le rend difficilement détectable par un
systeme de rétroaction d’AFM tel que le nétre. Pour éviter que la pyramide ne soit totalement
recouverte de colle apres avoir été plongé trop profondément dans celle-ci, il n’est pas possible
d’utiliser le laser de déflexion couplé a une rétroaction pour cette étape.

La solution est d’utiliser le microscope inversé. A 1’aide des deux microscopes on se focalise
sur la goutte sélectionnée. La pointe est approchée doucement en contrélant la distance entre
celle-ci et l'interface colle/air a ’aide du microscope inversé. Lorsque la pointe entre en contact
avec la colle, la colle se déforme légerement ce qui est visible au microscope inversé?. A ce
moment ’approche est arrétée et la sonde est rétractée pour procéder a I’étape de collage.

Etape 4 : Sélection et collage de la bille

La pointe est rétractée jusqu’a la retirer du champ de vue du microscope droit. Cela permet
de la protéger en la placant loin de la surface. Une bille est ensuite sélectionnée a I'aide du
microscope en privilégiant une bille isolée nous permettant un acceés sans encombre a la sonde
car il faut éviter a tout prix qu’une autre bille de verre se colle sur la sonde a un endroit non
souhaité. Une fois la bille sélectionnée, la sonde est replacée dans le champ de vue du microscope
droit.

L’étape suivante est réalisée a ’aide du microscope inversé pour deux raisons. La premiere
est que la pointe cache la bille lorsque I'observation se fait par le haut a I'aide du microscope
droit. Or on ne connait que la position approximative de la bille. D’autre part, une approche
automatisée serait trop brusque et ferait bouger la bille sur le coté de la sonde ou ’éjecterait
totalement. La distance bille-pointe est donc contrdlée a 'aide du microscope inversé, mais la
détection du contact avec la bille se fait par le microscope droit. Lorsque la pointe entre en
contact avec la bille, elle se releve légerement et sort du plan focal de I'objectif du microscope
droit, ce qui rend son image légerement floutée. C’est a ce moment qu’on arréte 'approche en
laissant la pointe tronquée de la sonde en contact avec le sommet de la bille via une micro-goutte
de colle comme cela est illustré par la F1G.1.6. Aucune action n’est menée pour un minimum de
48h. Apres 48h on procede a 'opération de décollage de 1’ensemble (Bille + Sonde) en vérifiant
que la bille se décolle bien de la surface a ’aide du microscope inversé.

1.3 Mesure de la résistance électrique de la sonde SThM

La sonde utilisée est une sonde thermorésistive. Nous avons vu précédemment (voir PART.I
SEC.2.2.1) que la mesure de la température de ces sondes SThM est obtenue par la mesure de
la résistance électrique de 1’élément en palladium (Rg7pas) situé au bout de la pointe. Nous
devons donc utiliser une électronique permettant de mesurer le plus fidelement possible cette
résistance Rgrpar- En métrologie, deux familles d’électronique de mesure de résistance électrique
se distinguent. La premiere est la méthode différentielle. Un amplificateur compare la tension
aux bornes de la résistance inconnue a la tension aux bornes d’un potentiometre. La valeur de
la résistance est déterminée en asservissant la valeur du potentiometre sur le signal de 'ampli-

3. Par opposition au contact avec un solide non déformable qui entraine une déformation immédiate et brusque
du cantilever.
4. Dans certains cas on peut voir le replat carré de la pyramide
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Figure 1.6 : Schéma du protocole de collage de la bille micrométrique sur la sonde SThM. La
sonde engluée est mise en contact avec la bille par des translations piézoélectriques.
Un séchage de 48h est réalisé lorsque la bille est en contact avec la sonde. Apres
48h I'ensemble { Bille+sonde} peut étre rétracté.

ficateur. Le but est d’obtenir une tension aux bornes du potentiomeétre égale a la tension aux
bornes de la résistance. Cette méthode est utilisée par [87, 137].

La deuxiéme méthode est la mesure par pont de Wheatstone. Un pont de Wheatstone est
composé de quatre résistances réparties sur deux bras : un bras de référence et un bras de mesure.
Le bras de référence est composé de deux résistances connues dont une résistance variable (Rz et
Rs sur la F1G. 1.7). Le bras de mesure comporte une résistance connue (R;) et la résistance que
l'on cherche a déterminer (R,). En faisant varier la valeur de la résistance variable R3 de maniére
a annuler la tension V4p appliquée aux bornes de ces deux bras, on peut aisément déterminer
la valeur de la résistance inconnue par un diviseur de tension : R, = R]l%ff‘. Si les résistances R
et Ro sont identiques, le pont est symétrique et Vap est nulle lorsque que R, vaut Rs : le pont
est alors équilibré.

Notre montage expérimental utilise un pont de Wheatstone pour la mesure de Rgsppr. Dans
le paragraphe suivant nous décrirons en détail 1’électronique du pont utilisé.

1.3.1 Le pont de mesure

Nous souhaitons utiliser la sonde en mode actif c¢’est-a-dire de 'utiliser simultanément pour
mesurer la température et pour chauffer I’échantillon. Pour cela nous utilisons un dispositif de
mesure basé sur un pont de Wheatstone et la méthode du zéro, une méthode qui consiste a
garantir ’équilibre du pont [138]. Ce dispositif (qui a déja été utilisé dans la these d’Elodie Per-
ros [85]) a été développé au Laboratoire National de métrologie et d’Essais (LNE) par Wilfrid
Poirier et Dominique Leprat. Pour avoir la meilleure mesure possible, il satisfait aux criteres
suivants :

— @étre capable d’avoir la meilleure sensibilité pour la mesure de la valeur de Rgrpns
— permettre de mesurer des résistances entre 250 et 400 2

— délivrer de faibles courants (inférieurs a 2.2-2.4 mA) permettant le chauffage par effet Joule
de la sonde tout en garantissant l'intégrité de 1’élément résistif en palladium qui pourrait
briiler avec des courants trop importants.

La mesure est basée sur la méthode du zéro. La valeur d’un potentiometre est ajustée pour
garantir au mieux 1’équilibre du pont. Pendant les mesures, la valeur de Rgppas varie sous 'effet
des changements de températures. Il est plus commode de mesurer la tension Vg que d’asservir
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Figure 1.7 : Schéma de principe de mesure de résistance électrique par pont de Wheatstone.
La mesw la tension V4p aux bornes du bras de référence ADB et du bras de
mesure AC'B permet de déterminer la résistance inconnue R, .

la valeur du potentiomeétre. Cette tension est mesurée par détection synchrone dont le principe
est détaillé dans la PART.I SEC.3.2.2. Cette tension est extraite tous les trois temps d’intégration
de la détection synchrone grace & un convertisseur analogique/numérique National Instruments
USB-6001 qui échantillonne le signal de sortie (£7.5V) sur 14 bits. La valeur de Rsrpa (EQ.1.1)
est déterminée en mesurant le rapport v = % entre la tension aux bornes du bras de mesure
Vap et la tension V¢ du faible courant alternatif injectée dans le pont de Wheatstone, voir la
F1G.1.8. C’est ce courant alternatif qui sert de référence pour la détection synchrone.

360(400 — 160c) — 377600~
360 + 800y

Rsrnm = (1.1)
Lorsque le pont est parfaitement équilibré, v=0 donc Rg7pyr = 400 — 160a.

Quelques précisions sur le pont de mesure :

e Les 4 résistances du pont sont : la thermistance de la sonde SThM, Rg7par, des résistances
de précision Vishay ° de valeurs connues, et un potentiometre, dont la variable d’ajustement
a €0, 1] permet d’équilibrer le pont. Il est congu pour équilibrer une résistance de 320 2
lorsque le potentiometre est au milieu de sa gamme de 20 k2 lorsque a=0.5.

e Les cables menant de la sonde SThM, située dans la chambre a vide, jusqu’au pont sont de
I'ordre du metre. Leur résistance peut potentiellement varier en fonction de la température
obligeant a prendre des précautions pour limiter I'impact de la résistance de ces cébles :

— La pointe SThM est céblée en« pseudo quatre-fils » : les polarités @ et (=) de la
thermistance sont dédoublées. Les polarités opposées sont regroupées et chaque paire
est torsadée pour diminuer le bruit ;

— Deux résistances de 80 €2 sont implémentées en parallele du cablage. Leur but est de
contrer I'impact d’éventuelle résistance de cable.

5. Les résistances de la marque Vishay sont connues pour étre précises (tolérance +0.01%) et stables en
température (coefficient de température +2ppm°C).
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Figure 1.9 : Photos de I’électronique de controle

e Le bras de Wagner assure la mise a la masse des extrémités A et B du pont lorsque celui-ci
est équilibré. Il écrante les éventuelles fuites résistives et capacitives qui fausseraient la
mesure.
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e Le pont est alimenté par une source de tension réglable et isolée du secteur fonctionnant
sur batteries rechargeables.

Pour pouvoir utiliser la pointe SThM en mode actif notre source de tension somme une tension
continue (Vp¢), provenant d’'un générateur courant/tension Yokogawa - GS200, avec une tension
alternative provenant de l'oscillateur interne de la détection synchrone (V,,,=2.7 V, f=873 Hz).
Le courant généré par la source continue - de 'ordre de 0.5 mA - induit un chauffage de ’élément
résistif par effet Joule. Une attention particuliere est portée sur le courant injecté pour ne pas
imposer un courant trop important a la sonde.

En résumé, la tension aux bornes AB du pont de Wheatstone est relevée a 'aide d’une
détection synchrone démodulant & la pulsation w et d’un convertisseur analogique/numérique
permettant de déterminer la valeur de Rgrpas. Néanmoins une correspondance entre résistance
électrique Rgrpas et température mesurée doit étre établie, ce qui fait 'objet du paragraphe
suivant.

1.3.2 Calibration du systéme {sonde + bille}

Pour procéder a des mesures de température quantitatives, le systéme {sonde + bille} doit
étre calibré en température. Cela nous permet de connaitre la variation de la résistance électrique
de la sonde en fonction de la température. Pour s’assurer d’avoir un environnement dont la
température est connue et controlée, une étuve a été concue. Elle se compose d’une boite en
aluminium (bon conducteur de chaleur) chauffée ou refroidie a 'aide d’un élément Peltier. Cet
élément Peltier doté d’une thermistance a préalablement été calibré en température afin d’établir
une correspondance entre la valeur de la thermistance et la température de sa face supérieure.
La chaleur imposée par 1’élément Peltier diffuse rapidement dans ’aluminium et impose une
température a ’enceinte dans laquelle est située la sonde. Cette enceinte et ’élément Peltier
sont isolés de 'extérieur par deux isolants, de la laine de verre et du carton, ce qui est illustré
sur la F1G.1.10.

Pendant la durée de la mesure, la thermistance située a l'intérieur de 1’élément Peltier est
maintenue a une valeur de consigne a ’aide d’une rétroaction sur la tension appliquée aux bornes
de celui-ci. La valeur de la thermistance de la sonde SThM, Rgrhas, est relevée 40 minutes apres
le début du chauffage. Ce temps est supérieur au temps caractéristique de conduction dans lair
qui est de I'ordre de quelques minutes pour une enceinte 5 X 5 x 5 cm?, permettant de considérer
que I'ensemble des éléments situés a 'intérieur de 1’étuve sont a la température mesurée par le
thermocouple. La courbe de calibration obtenue (voir F1G.1.11) est approximée par une fonction
affine, ce qui nous permet de déterminer le coefficient de variation de Rgpps en fonction de la
température. Pour les expériences que nous avons menées sur différentes sondes, nous avons
mesuré que ce coefficient varie entre 0.48 et 0.74 Q.K~! en fonction des montages (sonde +
collage + bille).

1.4 Chambre a vide et dispositif d’approche

Cette partie présente les caractéristiques mécaniques de notre systéme d’approche fonction-
nant sous vide et son pilotage.

1.4.1 Chambre a vide

Nous avons utilisé une chambre & vide qui fit congue sur mesure pour des travaux pré-
cédents sans aucun lien avec mon travail de thése. Un schéma de cette chambre est présenté
sur la F1c¢.1.12. Elle est composée d’une armature principale et de 5 parois amovibles munies
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Figure 1.10 : Schéma de I’étuve permettant la calibration en température de la sonde SThM.
La sonde SThM (D) est placée dans un premicére enceinte en aluminium (2). Cette
enceinte chauffée ou refroidie par un élément Peltier (3) & pour but d’imposer
une température uniforme a 'air qu’elle contient, la température est mesurée
par un thermocouple (4). L’élément Peltier et I’enceinte en aluminium sont isolés
de 'extérieur par de la laine de verre (5) et une boite en carton (6).
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de joints toriques. Ces parois amovibles sont dotées de passages électriques étanches de type
LEMO pour permettre le branchement d’instruments de mesure et I’alimentation des moteurs
piézoélectriques. La paroi supérieure est percée d’'un hublot, ce qui permet une observation de
la pointe SThM a l’aide d’un microscope. Les dimensions extérieures sont d’environs 15 cm X
15 cm x 15 cm, I’espace utile a 'intérieur est de ’ordre de 10 cm x 10 cm x 10 cm. L’étanchéité
entre les parois amovibles et la structure est assurée par des joints en viton.

La chambre a vide est branchée sur une pompe turbo-moléculaire Pfeiffer Vacuum HiCube
80 Eco Turbo pumping. Cette pompe, qui est composée d’une pompe primaire et d’un turbo,
est capable d’atteindre un vide secondaire ~ 10 %mbar en quelques heures. Pour réduire les
vibrations transmises de la pompe a la chambre a vide nous avons désolidarisé le turbo de la
pompe primaire qui est la principale source de vibration.

1.4.2 Les platines de déplacement piézoélectriques

La mise en contact de deux éléments dans les expériences utilisant une sonde SThM requiert
la capacité de se déplacer aussi bien sur de grandes distances que sur des distances tres courtes,
le tout avec une précision de quelques nanometres. Pour remplir ce cahier des charges, nous
sommes équipés de deux types de platine de déplacement piézoélectrique dont les caractéristiques
sont résumées dans le TAB.1.1. Pour les déplacements nécessitant une précision nanométrique
nous avons choisi une platine de déplacement piézoélectrique continue unidirectionnelle PZ385G
de Piezosystem Jena ayant une course de 32 um en boucle fermée. Pour ces platines nous
avons préféré une mesure de position par capteur résistif (Strain Gage - SG) plutdét qu'un
capteur capacitif. Ce choix est motivé par le fait qu'un capteur capacitif fonctionne comme
un condensateur : il est possible qu’il y ait des tensions supérieures a la tension de claquage
lorsque celui-ci est employé a des pressions différentes de sa pression de fonctionnement. Pour
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Figure 1.11 : Courbe de calibration de I’ensemble : sonde SThM et sphere. Les données ex-
périmentales (points bleus) sont approximées par une courbe de tendance affine
(en rouge) d’équation : Rgppas(T) = 0.7397 + 3642
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Figure 1.12 : Illustration du montage complet & gauche. La pointe et le porte-sonde (1) sont
aimantés sur une translation manuelle 3 axes Newport MS-125-XYZ (3) a l'aide
d’un bras intermédiaire (2). La partie mobile est constituée d’un moteur pié-
zoélectrique continu PZ38SG et de moteurs piézoélectriques SmarAct SLC1720
etSR4011. Une lamelle de verre est déposée sur cette derniere rotation (6). A
droite, photo du montage in situ lorsque la chambre a vide est ouverte.
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Figure 1.13 : Platine de déplacement piézoélectrique SmarAct. Elle est composée d’un moteur
piézoélectrique SL1720 permettant une translation dans la direction Z et d’'une
platine de rotation d’axe Z : SR4011.

les approches sur de longues distances (dites approches « grossiéres ») notre choix s’est porté sur
un moteur piézoélectrique de type slip-stick SmarAct SLC1720. Ces deux platines sont congues
et calibrées pour fonctionner sous vide secondaire (HV : 10~%mbar).

Modele Type de déplacement Course Résolution

. Boucle fermée : 32um Boucle fermée : 0.7nm
PZ385G Continu Boucle ouverte. : 38um | Boucle ouverte : 0.08nm
SmarAct SLC1720 Moteur - stick slip 12mm

Table 1.1 : Résumé des caractéristiques des translations piézoélectriques

Le deuxieme critere a prendre en compte est ’encombrement. Notre chambre a vide ayant
des dimensions modestes, il nous faut un systéme compact. Nous avons choisi de déplacer la
surface plutét que la sonde pour avoir un systeme compact et pouvoir intégrer une rotation
supplémentaire avec un moteur rotatif piézoélectrique slip-stick d’axe Z : modele SR4011 de
SmarAct. Ceci nous donne un degré de liberté supplémentaire dans 1’éventualité de faire des
mesures de résistance de contact entre fibres. Une vue d’ensemble de ces deux translations
est donnée sur la F1G.1.13. Cet ensemble est vissé directement sur la platine de déplacement
piézoélectrique PZ38SG qui est elle-méme fixée a notre boite & vide illustrée sur la F1G.1.12

Les électroniques de controle des platines de déplacement SmarAct MCS-38CC-USB et Pie-
zosystem Jena NV 40/1 CLE sont respectivement pilotables par USB ou RS232. Des drivers
C et LabVIEW sont disponibles pour les deux électroniques. Les drivers C' des électroniques
Piezosystem Jena sont cependant déja compilés restreignant la programmation. Notre choix
s’est porté sur un contrdle par le logiciel LabVIEW de National Instruments afin d’intégrer
directement la lecture de la tension V4p a notre programmation qui est aussi mesurée par un
module National Instruments. Les lignes directrices de cette programmation sont détaillées dans
la partie suivante.
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1.4.3 Controle de distance et détection du contact : Lignes directrices de la
programmation LabVIEW

Notre programme LabVIEW doit remplir deux fonctions principales : détecter la surface,
pour définir le zéro, et réaliser des approches par rapport a cette position de référence tout en
mesurant la température, le courant injecté et la position de la pointe. Ces deux fonctions né-
cessitent des gammes de déplacements différentes. La détection de la surface se fait sur plusieurs
centaines de microns alors que les mesures se font sur quelques microns. La programmation
emploie donc deux stratégies différentes détaillées ci-dessous.

Lorsque la pointe est mise en place dans la boite a vide, sa position est ajustée grossierement a
I’aide d’une translation verticale manuelle et du microscope. Cependant la distance bille-surface
rémanente est de plusieurs centaines de microns. Pour trouver la position de la surface, il faut
donc balayer cette espace en viellant a ne pas casser la pointe. Des vitesses de déplacement trop
importantes ou des sauts de trop grande amplitude sont a proscrire. Pour ces raisons, la détection
de position de la surface ne peut pas se faire en utilisant uniquement le moteur piézoélectrique
SmarAct. La procédure de mise en contact est la combinaison d’un balayage continu et d’un
saut. Dans un premier temps la platine piézoélectrique continue balaye sa course (30 pm). Si
le contact n’est pas détecté, la platine se rétracte entierement et un saut de 30 pym est réalisé
a l'aide du moteur SmarAct. La sonde est alors 30 um plus proche de la surface et le systeme
est prét a faire un balayage sur les 30 pum suivants et ainsi de suite jusqu’au contact. Cette
procédure est illustrée F1G.1.14. Se pose maintenant la question de la détection du contact.

Calibration de la sonde : Mesure de la ré Trouver la surface Approches :
de la sonde :
l'intervalle de mesure

l Translation ¢
Détection de la surface
continu sur 30pm

Mise en position et
début de I'approche
v ¢—1

Translation
o piézoélectrique
Détection de Double dérivation — > Oui conting sur ction de la surface
la surface : delaterplrature: | @ cet intervalle
T
02 ‘&—‘

an
Rétracter translation position 220 Approche Oui
piézo continu ition 2= sous vide
Non
Seuil ———— Non +
Mesures de
température

oui Incrément de 30um ,
avec le moteur piézo de 500 & 10um
tous les 10pm

[—

piézodlectrique

Température

. Calibration :
thermocouple : —>| ,_ Ropuar - 0.7397
Tomb, =

Double dérivation

de la température
&1 Stop Enregistrer
07

Figure 1.14 : Séquences de programmation implémentées dans LabVIEW. Elles permettent
de : calibrer la sonde a chaque expérience, trouver la surface et établir le zéro,
enregistrer la température, le courant injecté et la position de la pointe pendant
les approches.

Concernant la détection du contact, notre systéme, contrairement aux systeémes classiques
(comme le WITec détaillé a la SEC.1.2.1), ne permet pas l'utilisation d’un laser de déflexion qui
controlent les cantilevers d’AFM. Cela nous permet de travailler dans les conditions optimales
dites de « Dark Mode » décrites par [139, 140] mais complexifie la détection du contact : il nous
faut trouver un nouvel indicateur.

Nous avons fait le choix d’une détection du contact basée uniquement sur la mesure de
température. Nous nous sommes appuyés sur les travaux préliminaires d’Elodie Perros [85] et
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sur les différentes études d’approches pour trouver un facteur discriminant [114, 139, 140]. Dans
I’ensemble de ces études, que ce soit les études sous vide ou a l'air, le contact se distingue par
une rupture de pente abrupte sur la courbe de température (les raisons de cette rupture de pente
seront expliquées dans les sections suivantes, SEC.2.3 et 3.3).
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Figure 1.15 : Evolution de la température au contact et dérivée seconde de la température

Pour détecter ce changement de pente, nous dérivons deux fois le signal mesuré. De cette
maniere, la rupture de pente se manifeste par un pic. En pratique nous mesurons deux pics
car nous avons deux ruptures de pente de part et d’autre du saut. La détection du contact se
fait par seuillage, la dérivée seconde du signal est comparée a une valeur seuil, voir F1G.1.15.
Lorsque cette valeur seuil est dépassée, la condition de contact est déclarée « vraie ». La double
dérivation est sensible au bruit. Pour que la condition de contact ne soit pas déclenchée par le
bruit, nous procédons d’abord a un lissage du signal en utilisant une moyenne glissante sur 5
points avant de dériver deux fois ce signal.

Une fois la position de la surface enregistrée, nous pouvons procéder a des approches sur
un intervalle donné. Il est alors possible de paramétrer la distance d’approche sur une distance
maximum de 32 pum. Lorsque la procédure est lancée, la platine piézoélectrique continue se
rétracte rompant le contact. La position de départ est ajustée dans une gamme de 32 pm
par le moteur piézoélectrique : I'approche peut commencer. Cette approche se fait uniquement
sur la course de la translation piézoélectrique continue. La vitesse de cette approche est elle
aussi paramétrable. La température mesurée, la position de la pointe et le courant injecté sont
collectés tout au long de 'approche. Pendant cette étape, la détection de surface est possible
mais optionnelle. Pour les approches a ’air ambiant des mesures supplémentaires peuvent étre
prises tous les 10 microns de 500 ym & 10 pm de la surface. L’ensemble des données (mesure de
tension V4p et température T, distance bille surface, la puissance injectée) est sauvegardé dans
un fichier au format ¢xt. Un apercu de la fenétre de contréle est donnée sur la F1G.1.16
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Figure 1.16 : Interface Labview pour les mesures.
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Figure 1.17 : Vue d’ensemble du dispositif :

: Chambre a vide

: Détection synchrone

: Pont de mesure

: Pompe a vide - Turbo

: Pompe a vide - Pompe primaire

@O
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Chapitre 2

Mesure de la résistance de contact
par approche sous vide

2.1 Principe de la mesure sous vide

Pour se prémunir des phénomeénes de conduction dans 'air, de convection et d’humidité, nous
avons choisi de travailler sous vide. A ’aide de notre systeme de pompage nous avons réussi a
obtenir un vide secondaire P = 10~% mbar en quelques heures (~12 h). Ce vide peut atteindre
10~7 mbar lorsque le systéme de pompage est allumé pendant plusieurs semaines.

Pour ces gammes de vide, le libre parcours moyen des molécules d’air est de 'ordre de 100 m
ce qui est nettement supérieur a la taille de notre chambre a vide (~10 cm).
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Figure 2.1 : Courbe d’approches dans le vide. La courbe se lit de droite a gauche. On différencie
3 régimes : hors-contact (1), le saut (2), le contact(3).

La sphere de verre de rayon R=10.35 pm est alors chauffée en imposant un courant continu de
Ipc (dans le cas présenté ci-dessous, Ipc = 0.42 mA la puissance associée vaut : Py =71 uW). La
chaleur produite par effet Joule se dissipe a travers la sphere et le cantilever. Cette sphere chauffée
est progressivement rapprochée de la surface a ’aide des moteurs piézoélectriques détaillés dans
la SEC.1.4.2. Pendant cette approche ’écart de température ATr,, entre la la température au
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sommet de la sphere et la température ambiante AT7r,, est mesurée en fonction de la distance.
Nous obtenons la courbe reportée sur la F1G.2.1 appelée « courbe d’approche ».
Pour les approches réalisées sous vide ces courbes présentent trois caractéristiques communes.

« Lorsque I’on est loin de la surface ((D & droite sur la F1G.2.1) on observe que la température
mesurée au sommet de la sphére est indépendante de la distance & la surface, méme si
quelques dérives thermiques sont observables. On en déduit que les phénomenes mesurables
par notre systéme dans cette partie de la courbe sont indépendants de la distance a la
surface. Cette caractéristique nous permet d’estimer notre résolution en quantifiant le
bruit de mesure et la dérive thermique. Pour la mesure présentée sur la F1G.2.1 le bruit
de mesure est de 10 mK.

« Dans la zone (2), on observe un saut de température au contact puis une légere inflexion.
Ce saut de température, 077y, vaut environ 175 mK dans le cas présenté sur la F1G.2.1.
Il est la manifestation de ’ouverture subite d’un nouveau canal de conduction. Le puits de
chaleur créé par le contact entraine une partie de la chaleur produite par la sonde SThM
qui va traverser la bille puis la zone de contact. Plus la résistance thermique de contact est
faible et plus ce puits est important. Inversement une forte résistance thermique de contact
empéchera le transfert vers la surface. Par conséquent, pour une méme puissance injectée,
le saut de température sera plus important lors que la résistance thermique de contact
est faible. Le changement de courbure qui se manifeste dans une gamme d’une dizaine de
nanometres juste apres le saut est tres probablement dii & une déformation mécanique de
la sphere et/ou du cantilever au contact avant stabilisation.

« Dans la zone (3), lorsque le contact est établi, la température mesurée ne change pas ou
dérive tres légerement.

Dans la suite nous allons mettre en équation les phénomenes régissant la configuration hors-
contact (1) ainsi que 'ouverture du contact (2) afin d’identifier les différents moyens de transfert
mis en ceuvre et d’en déduire la résistance thermique de contact.

2.2 Modele thermique hors contact

Travailler dans le vide nous permet de restreindre les canaux possibles de transfert de chaleur.
La conduction et/ou le phénomene de convection dans l'air n’ont donc plus lieu et les deux seuls
vecteurs de transfert thermique sont :

- le transfert par conduction dans le cantilever et dans la sphere

- le transfert par rayonnement entre la sphére et la pointe SThM et entre la spheére et la
surface.

La présence du saut de température (qui est directement lié a la conduction au travers du
contact) nous dirige vers une résolution par différentiation. Nous allons différencier la situation
hors-contact de la situation en contact. Il nous faut donc caractériser la situation hors-contact.
Nous passerons ensuite a la configuration en contact en introduisant de la conduction a travers
la spheére, puis le contact sphere-plan.

2.2.1 Quantification du transfert radiatif
Le transfert radiatif de champ lointain

Dans ce paragraphe on s’intéresse a la conductance par rayonnement de champ lointain. En
s’appuyant sur les principes et les notations décrits dans les parties précédentes (PART.I SEC.3.2),
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on considére la puissance monochromatique rayonnée par un objet égale a la différence entre le
flux partant de cet objet et le flux incident :

dPR(x) = BR(N) - PRV (2.1)

Nous rappelons que le flux monochromatique émis par un objet quelconque a température T'
dans un angle solide élémentaire dQ) est égal & sa section efficace d’absorption oaps (—uy, )
multipliée par la luminance de corps noir Lon(A,T) :

de()\) = Oabs (_ﬁr’ A) ﬁCN()‘uTSphére)dQ (22)

Par définition la section efficace d’absorption est égale a la section géométrique de I'objet multi-
pliée par le coefficient d’absorption : oaps = Qast (A, T)0gs0. Bohren et Huffman [133] ont montré
que Defficacité d’absorption est égal a I’émissivité Qqusp(N, 1) = (A, T') ce qui généralise la loi de
Kirchoff. On peut donc récrire 'EQ.2.2 de la fagon suivante :

dpf()\) = Qabs()\aTSphére)agéOECN(AyTSphére)dQ
= (A, Tsphere) 060 LON (A, Tsphere)d2 (2.3)

On utilise le méme raisonnement pour le flux incident émis par I’environnement a tempéra-
ture ambiante, Ty, :

szR()\) = Oabs (_ﬁra >\) ‘CCN()‘yTamb)dQ (2'5)
= Qabs ()\7 TSphére)UgéoLCN (>\7 Tamb)dQ
= e(\, Tsphere)Tgéo LON (A, Tamp ) dS2 (2.6)

La puissance totale rayonnée est obtenue en intégrant la puissance élémentaire sur I’ensemble
des longueurs d’onde et sur le demi-espace ([, d)). Le substrat faisant face a la bille, il n’est
pas nécessaire de faire I'intégration sur I’espace complet( [, d\) :

PR~ [ P - apfidx
A

oo 2w
— /0 /0 5()\, TSphére)Ugéo (ECN(A, TSphére) — ECN()‘aTamb)) dQd)
(2.8)

On peut factoriser par I’émissivité a condition de supposer I’émissivité isotrope et indépendante
de la longueur d’onde. On obtient :

2 [e%s}
PR = 5(,TSphére)o'géo/0 dQ/O LCN(AvTSphé're) - »CCN(AyTamb)d)\
SB
o
= 2me(Tsphere)o géo (Téphére - Tfmb) (2.9)
(2.10)
ol B est la constante de Stefan-Boltzmann.

La section géométrique de la sphere étant oge, = mR2, la puissance rayonnée par la sphére
o
s’écrit :
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PR = 27 R%(Tspnone) 0% (Tépnire — Tams) (2.11)

La différence de température entre la sphere et 'environnement, Tsppere — Tump, est tres
petite devant la température de la sphere Tgppere exprimée en Kelvin. On peut donc faire un
développement au premier ordre :

Tgphére - T;Lmb = (TSphére - Tamb) (TSphére + Tamb) (Tg’phére + T(fmb> = 4T»§1 (TSphére - Tamb)

(2.12)
A _ TSphére+Tamb . i
vec T, = —2255—2"2 ~ Tgppere, on obtient finalement :
Pl = 277?/25(TSphére)4USBTgphére (TSphére - Tamb)
P =G (Tsphere — Tump) (2.13)
Ce qui nous permet de déterminer la conductance de champ lointain de la sphere :
G =21 R2e(Tsphere )40 P TS ere (2.14)

Dans notre expérience R =10.35 pm et Tgppere ~320 K. Comme nous ne disposons pas des
valeurs d’émissivité de nos spheres, nous allons utiliser les valeurs mesurées pour des fibres de
verre dans la partie PART.I SEC.3.2.2 : ¢ = 0.9. Nous obtenons :

GF =4.5nW.K! (2.15)

Le transfert radiatif de champ proche

Nous avons vu qu’il existait une solution non propagative du champ de rayonnement appelée
rayonnement de champ proche (voir PART.I SEC.1.2.1 pour plus de détails). Ce rayonnement
se manifeste pour des distances entre objet petites devant la longueur d’onde thermique Ay, ~
10 pm. Ce transfert de champ proche est dii a I'interpénétration des champs évanescents créés
par des ondes de surface (voir F1G.2.2) et dépend de la densité de modes électromagnétiques
des matériaux et de leur température. Nous avons vu dans la partie PART.I SEC.1.2.1 que ce
transfert par effet tunnel a été mis en évidence expérimentalement et théoriquement au début des
années 1970 [50, 52] et a été étudié précédemment a 'aide de sondes thermiques ultrasensibles
(76, 77].

Lors de nos expériences, la spheére se trouve avant le contact dans une gamme de distances
pour laquelle le rayonnement de champ proche se manifeste. Plusieurs auteurs ont mis en évi-
dence l'existence du champ proche entre une microsphére de plusieurs dizaine de microns et un
plan. Ces travaux peuvent étre séparés en deux catégories selon qu’ils se situent « proche de
lambiant » [80] ou & « haute température » [83, 84].

Menges [83] a utilisé la configuration sphére-plan pour étudier les effets de champ proche
relatifs aux deux phases de 'oxyde de vanadium VOs. Le VO3 est un matériau bi-phasique : une
de ses phases est un isolant électrique, I’autre phase est métallique. Ce matériau est tres étudié
car c’est un des rares matériau a changement de phase ayant une température de transition
proche de Pambiant (46°C). Les constantes diélectriques de chacune des phases du matériaux
sont différentes, ce qui produit des couplages de champs proche différents. Dans ce contexte,
une sphere en SiOs est chauffée & un minimum de 135°C et rapprochée du substrat en VOs. La
température est mesurée tout au long de cette approche, ce qui permet de mesurer les effets de
champ proche.
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Figure 2.2 : Illustration du couplage de champ proche

Plus récemment Lucchesi et al. [84] ont étudié les effets de champ proche entre une sphere
en graphite chauffée & 900 K et une cellule photovoltaique en InSb refroidie a 77 K. Ce dispositif
permet de mesurer les effets de champ proche de fagons différentes : d’une part par la mesure
du coefficient thermorésistif d’une pointe SThM en silicone dopé (voir F1G.2.3-(a)) et d’autre
part par la mesure photovoltaique (non représentée ici). Le matériau de la sphere (le graphite)
et la température a laquelle elle est chauffée (900K) ont été spécifiquement choisis pour exalter
les effets de champ proche. La sensibilité nécessaire n’est plus que de quelques pW.K~1,

Dans notre cas nous souhaitons travailler dans une gamme de température proche de la
température ambiante pour étre capables in fine de quantifier les transferts présents dans la
laine de verre dans les conditions ou elle est habituellement utilisée. On désire étudier des écarts
de température d’une vingtaine de degrés maximum. En 2009, Rousseau [80] avait étudié le
rayonnement de champ proche entre une sphere et un plan pour des écarts de température
de 17 K. Il utilisait des billes de 22 pym et de 40 pm accrochées a des fluxmetres. Le systeme
utilisé mesurait la température a ’aide d’une sonde a effet bi-lame couplée a un interférometre.
Le coefficient de dilatation thermique de chaque face du bi-lame étant différent, la contrainte
différentielle générée a I'intérieure du bi-lame lors du passage d’un flux de chaleur conduit a sa
flexion. Ce systéme permet de mesurer des variations de flux de 'ordre de la dizaine de picowatts.

Le transfert radiatif de champ lointain est mesuré a droite de la F1G.2.3-(b). En se rappro-
chant de la surface le champ radiatif total augmente, en particulier pour des distances inférieures
a 500 nm : ce sont les effets de champ proche. Pour les billes de 40 um, cette conductance de
champ proche augmente de 0 nW. K~ & 13 nW.K~!, lorsque la bille passe de 2500 nm & 50 nm de
la surface. Pour les billes de 22 pm les mesures sont faites jusqu’a 120 nm de la surface car c’est
a cette distance de la surface que les premieres aspérités de la spheére entrent en contact avec la
surface. Les spheres de 22 pum utilisées dans cette expérience ont des aspérités plus grandes que
les spheres de 40 pm comme expliqué dans le Supplementary de 1'article [80)].

Bruit de mesure pour une sphére de 22 microns et conclusion sur le transfert radiatif

Nous avons vu que les conductances mises a ’ceuvre dans l'expérience de Rousseau et al. [80]
sont de I'ordre du nW.K~!. Lors d’un échange avec Emmanuel Rousseau, il nous a expliqué que
pour mesurer le champ proche il leur a fallu étre capable d’atteindre une résolution inférieure a
la dizaine de nW.K~! pour les grosses spheéres, et quelques nW.K~! pour les sphéres de 20 ym
de diametre '. En 2009, ils avaient tenté de mesurer les effets de champ proche avec des sondes
SThM commerciales mais celles-ci n’avaient pas la résolution suffisante.

Nous avons donc mesuré la résolution de notre systeme. Pour cela nous mesurons la puissance

1. Dans la F1G.2.3-(b), le flux thermique mesuré est inférieur a 3 nW.K™! pour les spheres de 20 pm.
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Figure 2.3 : Etudes du rayonnement de champ proche entre une sphere et un plan : (a) Etude
a « haute température » entre une sphere chauffée a 900 K en face d’un substrat
refroidi & 77 K [84]. (b) Etude « proche de I'ambiant » entre des spheres de silice
(de diametre 22 et 40 pm) et un substrat de silice avec un écart de température
de 22 K, d’apres [80]

injectée ainsi que la température au sommet de la sphere. Cette mesure est réalisée sur la partie
(D de la courbe F1G.2.1. Dans cette partie de la courbe I’écart de température par rapport a la
température ambiante vaut ATr,, = 15.28 K et 'incertitude liée a cette mesure de température
est A(ATrqp) =10 mK; la puissance injectée est 71 pW et son incertitude est 72 nW. Notre
résolution est de 9 nW.K~!. Ce qui nous situe & la limite de sensibilité pour des billes de
20 microns. Il est nécessaire de gagner environ un facteur 10 en sensibilité pour parvenir a
observer des effets de champ proche. Les résultats de Rousseau [80] montrent que les billes de
40 microns devraient permettre d’observer le champ proche puisque la conductance a mesurer
dépasse alors 10 nW.K~!(voir F1c.2.3-(b)). Nous nous sommes procurés des billes de verre
borosilicate calibrées de 40 et 60 um pour essayer de capturer ces effets de champs proches.
Mais il ne nous a pas été possible d’effectuer les mesures sur 'influence d’éventuels effets de
champ proche sur la résistance de contact suite aux événements récents impactant nos activités
de recherche.

En conclusion, le transfert radiatif est présent dans notre expérience, mais notre systeme ne
permet pas de le résoudre au vue de la faible amplitude de ce transfert. Dans la suite de nos
travaux nous allons donc négliger le transfert radiatif.

2.2.2 Mesure de la conductance de cantilever

Le systeme hors-contact est régi uniquement par les fuites conductives a travers le cantilever.
En effet si le transfert radiatif est négligé, les parois de la sphére sont isolées et aucun flux ne peut
la traverser, ce qui est illustré sur la F1G.2.4. Les seules pertes du systéme sont par conduction
a travers le cantilever.

On s’intéresse donc & un transfert 1D a travers le cantilever auquel on va associer une résis-
tance thermique de conduction R¢ ou une conductance Go=1/R¢. On mesure cette conductance
A partir de la partie () de la courbe F1G.2.1. Grace a notre systéme de mesure on connait pré-
cisément la puissance injectée P; = 71.11+£0.07 uW. Celle-ci génere une écart de température
ATro = 15.28 £0.01 K entre la sonde SThM et la surface mesuré par le méme appareil. La
conductance du cantilever vaut donc G¢ = 4.6540.01 pW.K~! (Ro = 2.15x10° K.W~1). Cette
valeur est tres proche des valeurs mesurées par Ge et al. [141] et Assy [142] et al. Cette valeur
est nettement supérieure & I’échange radiatif (G¢ > G'!) confirmant ainsi notre hypothese.
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Figure 2.4 : Schéma descriptif des canaux de transfert de chaleur et des gradients associés
dans le cas d’une sphere hors-contact dans le vide. Le transfert radiatif entre la
sphere et le plan, représenté ici par les sinusoides oranges, est négligeable devant la
conduction dans le cantilever. Le gradient de température (non représenté) dans la
sphere est négligeable. La spheére peut étre considérée comme étant isotherme. Le
transfert est donc uni-directionnel a travers le cantilever. On mesure une résistance
thermique de cantilever associée : R¢

2.3 Equation du systéme en contact

Lorsque le sphére entre en contact avec la surface un nouveau canal de transfert de chaleur
s’ouvre. La conduction s’établit a travers la sphére (dont les parois sont isolées) puis & travers le
contact, voir F1G.2.5. L’ouverture de ce canal de conduction se traduit par un saut de tempéra-
ture 61'rop. Dans cette partie, nous allons voir comment quantifier la conduction dans la spheére
et comment lier ce saut a la résistance de contact.

2.3.1 Modele 1D de résistance thermique par conduction pure dans la sphere

Le point de vue adopté dans la these précédente [85] est de traiter la conduction dans la bille
comme un probléeme 1D de conduction dans une sphere en verre de rayon R, de conductivité
A qui est chauffée et refroidie par les pdles et isolée sur le reste de la surface. La sphére est
divisée en disques concentriques de méme épaisseur ¢ isolés sur les bords, voir F1G.2.6. 11 est
alors possible de calculer le flux traversant la sphére et de déterminer sa résistance thermique.

Pour pouvoir définir un flux de chaleur a travers une surface non nulle, il est nécessaire de
tronquer la sphere aux deux poles. De cette maniere le flux ¢ se propage d’un pdle a I'autre et
se conserve d’interface en interface. En faisant un bilan d’énergie & un des disques on obtient :

dT

o= —/\S(Z)E(z) (2.16)
dz dT
YOI (2.17)
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Figure 2.5 : Schéma descriptif des canaux de transfert de chaleur et des gradients associés
lorsque la sphere est en contact avec la surface dans le vide. Le transfert radiatif
entre la sphere et le plan est toujours négligeable mais cette fois-ci la conduction
est établie a travers la bille et le contact.

Le flux ¢ se conserve : on peut en déduire ’expression de la résistance de contact par intégration :

22 T _
1=de _/ ir _Li-Th (2.18)
A z1 S(Z) iA ¢ ¢
La résistance thermique vaut :
AT 2 dz
Rg=—= 2.19
o . 50 (219)

Il ne reste plus qu’a intégrer sur ’ensemble de la sphere tronquée :

Rs=1 / S (2.20)

avec € 'épaisseur du disque illustré F1c¢.2.6. En posant S(z) = 7r2(2) on a :

S(z)=mr?(z) = (R2 - z2)

=[]

Donc
/ (2.21)
2
M mieaR2 1 (%) mR2[1-(3)’]
On pose le changement de variable u = % donc dz = Rdu. Alors :
1_f
2.22
s = MR / 145 1- u2 ( )
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Et donc
1,f
2.23
Fs = )\7r7?,/ 145 1— u2 (2.23)
%

e R [In(u+1) ~In(1 - u)}_H% (2.24)

2 2— 73)
= n (2.25)

AR ( =
A Taide de Pythagore et de la F1G.2.6 on obtient :
R2=(R—e)?+a®>=R>—2Re+e*+d? (2.26)
Donc
g2 —2Re+a*=0 (2.27)
Considérant le discriminant A = 4R? — 4a? = 4(R? — a?), on peut donc écrire :
2_ 2
:2Ri2\/73 a (2.28)
2
a2

=R[1-4/1-| = 2.29
: (%) (229)

ol on a choisi le signe — car ¢ <R.
On obtient ainsi la forme générale de la résistance thermique Rg de la sphere de rayon R :

2 | 1+ 1—(%)2

Rg = n
)\TI'R 1— 1_(a)2

(2.30)

R

A titre d’exemple, pour une spheére de diametre R = 10.35 pum, si I’on considére ses extrémités
tronquées comme des disques de rayon a = alors avec Aperre = 1 W.m™1.K~!, on trouve :
Rs=6.5x105K.W~L

Plusieurs remarques peuvent étre émises :

R
100°

Le calcul de cette résistance suppose que les deux extrémités tronquées ont la méme taille,
ce qui n’est pas le cas en réalité. L’intégration pour des extrémités de taille différente (as
et ex) n’est pas aisée, en premieére approximation on utilisera la moyenne des résistances
calculées pour chaque taille : Rg = § (Rg(as)+ Rs(ek)).

La résistance de conduction dans la bille calculée ci-dessus n’est pas exacte car elle ne
prend pas en compte les phénomeénes de constrictions. Elle n’est donc pas solution de
I’équation de Laplace.

2.3.2 Notion de constriction et modele équivalent électrique de résistance
thermique de la sphere et résistance de contact

D’un point de vue électrique lorsque deux milieux semi-infinis sont séparés par une constric-
tion de taille 2a la convergence des lignes de champ résulte en une résistance « macroscopique »
Reons = 555 )\a [143], c’est aussi le cas en thermique. Lorsque la constriction est de l'ordre du libre

Caractérisation de la laine de verre : Etude des transferts de chaleur entre fibres de verre a l’échelle
micrométrique



92 Mesure de la résistance de contact par approche sous vide

Vo Sonde SThM —\
P; !

P
*,11{4; CLS
e |
N | P eK
-/

a. b.

Figure 2.6 : Modeles utilisés pour la conduction dans la bille. a.Schéma du modeéle de sphere
tronquée pour le calcul de la conduction par conservation du flux. b. Schéma des
isopotentiels d’une sphere mise sous tension par deux électrodes et équivalence
thermique. Les isopotentiels d’une sphere alimentée par deux électrodes de tailles
caractéristiques as et ex sont représentées par des traits pleins. Ces isopotentiels
sont équivalents aux isothermes dans le cas d’une sphere qui est chauffée au pole
nord par un source P, refroidie au pole sud par un contact et isolée sur le reste
de sa surface.

parcours moyen des porteurs de charge (électrons ou phonons), il existe une résistance supplé-
mentaire « microscopique » due au transfert balistique des porteurs de charges [144]. Pour la
suite nous allons nous en tenir au modeéle macroscopique et ne pas prendre en compte le transport
de phonons balistiques puisque le libre parcours moyen des phonons dans le verre a tempéra-
ture ambiante est inférieur au nanometre [145]. Ces résistances de constrictions sont largement
étudiées pour le transfert de chaleur entre des nanotubes de carbone (matériaux extrémement
conducteur de chaleur) et un substrat plan. Plusieurs auteurs [40, 43, 144] s’accordent pour

considérer que la résistance thermique de constriction d’un cylindre de rayon R et de longueur

1

L due a un contact de taille a avec un substrat est : % [ﬂ—l)\ln (%) —3x

} . Mais le cas de la sphere
est cependant rarement étudié.

Pour déterminer la résistance de la sphere nous allons traiter un probleme de conduction
électrique dans une sphere [146, 147] puis nous utiliserons ’analogie électrique-thermique pour
déterminer la résistance thermique de la sphere, voir TAB.2.1. Pour calculer la résistance élec-
trique d’une sphere connectée aux deux pdles nous avons besoin du champ E et du potentiel
électrique ¢ associés a notre géométrie et a nos conditions aux limites. Pour rappel, la tempé-
rature est homogene sur nos points de chauffage (pointe SThM et contact), ce qui se traduit
par un potentiel constant sur chacune de ces surfaces situées aux deux poles. Notre sphere
est isolée sur le reste de la surface, ce qui se traduit par un flux normal & la surface nul :
ol fi=0 <= E.ii=E(R,0)=0, V0 (voir FIG.2.7).

Le potentiel électrique ¢@ généré par deux charges identiques situées aux poles opposés d’une
sphere, schématisées sur la F1G.2.7, est proportionnel & la somme de la contribution de chaque
charge :

#00.0) =42 (755~ ) 231

avec di. = r?2 4+ R? £ 2Rrcos(f) la distance entre la charge +@Q et le point de la sphére de
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Conductivité électrique o) <= XT) Conductivité thermique
Potentiel électrique o — T Température
.. —
Vecteur Courant cE=)] — = —AVT  Vecteur flux conductif
Intensité du courant I = o« Flux conductif

Table 2.1 : Analogie électrique <=> thermique

coordonnées (r,0) et k une constante a déterminer.
Le champ généré par ces charges est obtenu par dérivation du potentiel :

E=-Vé(r,0,p) = Eré;+ Egép + Epes, (2.32)

E ( ) k‘Q <T+Rcos0 r— 7§3c0s0)

(2.33)
E9 (r,0) = —kQRsind (dli + d%,_)
En particulier, sur la surface :
kQ 1 1
R,0 2.34
BR0 = (s~ ) (2.34)
Ce champ ne respecte pas nos conditions aux limites car il ne s’annule pas en tout point de
la surface. Bien quil s’annule pour =% : E9(R,Z) =0 car dy(R,0) = d_(R,0), ce n'est pas

le cas lorsque 6 # 7.

Pour trouver la solution a notre probleme, nous allons prendre un cheminement inverse.
On exprime d’abord un champ qui respecte nos conditions aux limites puis on l'integre pour
déterminer le potentiel qui lui est associé.

La premiere étape consiste a annuler le champ E sur la surface en posant :

E=EQ+EY (2.35)
et :
o kQ [ 1 1 1
" _ __Le _ _g@
EYRO==%5| == (d+(72 5 d_(R,H)) = 3?2 (R.0) = ~EP(R.0) (230)

On intégre le champ pour déterminer le potentiel associé ¢ puis on dérive ce champ pour

trouver E¥. Pour 'intégration on utilise la propriété de Landau et Lifchitz [146] qui montre que
si f(r,0) est solution de ’équation de Laplace alors c’est aussi le cas pour [ f (7',9)%

R e
=5 | 20T (2.37)

- kZQ /0 <d+<1r,9> N d(lr,m) d*

En utilisant les propriétés suivantes [ \/ﬁdx = sinh~ 'z et sinh~lz = In(x ++v1+22), on

obtient :
kQ ( _(r,0) +R—rcos(9))
2R \dy(r,0)+R+rcos(6)

P(r,0) = (2.38)
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Schéma avec Schéma avec des
des charges ponctuelles électrodes de taille :
as

Figure 2.7 : Schéma des électrodes

Pour résumer
¢ =9+ (2.39)

- 1 1 1, fd(r)+R-2
=T Ty 2R <d+(r,z)+7z+z)} (2.40)

On obtient E¥ par dérivation du potentiel :

B nd) =5 [CZQ(T@ fﬁ(rel R cos(6) (2:41)
E0 (T70):_2Rrsm(9){ d4(r,0) + d—(r0) }

Nous pouvons a présent calculer le courant I par intégration en utilisant une surface orthogonale
aux lignes de champ. Nous avons choisi '’équateur ce qui simplifie le calcul car E,.(r,5) =0 :

’//3 dS’ //\JIdS— //g9< )dS —a//E9<r>dS kQ2ro  (2.42)

On voit que le courant est indépendant de la géométrie des électrodes et ne dépend que de la
charge et de la conductivité de la sphere. On note par ailleurs que : kQ) = %
La tension aux bornes de la sphere se calcule a partir des potentiels aux poles (EQ.2.40).

Pour des électrodes de section a identique aux deux podles on obtient. :

V(a)=¢(a,—2z)—¢(a,z) =2¢(a,—2z) (2.43)
car ¢(r,z) est impaire (¢ (a,—z) = —¢(a,z)).
= _ 1 1 1 1 dy(a,2) +R+z
Via) =2¢(a,2) = o [d_ (a,2)  dy(a,2) + ﬁl (d+( ,Z) —i—R—z)] (2.44)
~V(a) 1 1 1 1 dy(a,z)+R+z
Rs(a) = I 7o [d_ (a,2)  dy(a,2) +ﬁln (dJ_r (a,z) —i—R—z)] (2.45)

La taille de nos électrodes que constituent I’élément chauffant de palladium et le contact sphere-
plan étant tres petite devant la taille de la sphere, on simplifie le résultat en utilisant un déve-
loppement au premier ordre et utilisant le théoreme de Pythagore, voir la F1G.2.7.

z=TRy/1—

(§)" =
+(a,2) \/7”2ng27€ (2.46)
(a )=+ (:—R)’ =a
ln(i ; TR z) Eln(2R+R+R) =In(5%)

Caractérisation de la laine de verre : Etude des transferts de chaleur entre fibres de verre a l’échelle
micrométrique



Mesure de la résistance de contact 95

En utilisant I'analogie électrique (0 <= ) on obtient la résistance thermique de la sphere :

171 1 1 4R
R —_In[ = 2.4
s(a) TA la 2R+2R n( a )} (2:47)

On retrouve bien que la résistance est la somme d’une constriction due a la diffraction du champ

et d’une constriction due a la géométrie sphérique. La constriction due aux électrodes (en ﬁ)

est présente deux fois : une fois pour chaque électrode. On retrouve le terme ﬁ (ln (%) — 1)
caractéristique des constrictions dans la géométrie sphérique et cylindrique [40, 43, 144].

Il est important de noter que ’expression (2.45) suppose des électrodes de tailles identiques a.
Le résultat peut facilement étre étendu au cas d’électrodes de tailles différentes. I est independant
de la forme des électrodes. Seul la différence de potentiel V' dépend de la taille des électrodes
ex et as, avec as la taille du contact avec ’élément chauffant de palladium au sommet de la
sphere et ex la section effective de contact avec la surface a la base de la sphére représenté sur
le schéma 2.6. On obtient :

1
V =dlex, —2) = dlas, 2) = dlex, —2) + $las, —2) = 5 (V(ex) +V(as)) (2.48)
la résistance thermique de contact devient :
Vi 1 Vee+Ve, 1

Nous avons donc exprimé la résistance thermique de contact en prenant en compte la constriction
et en distinguant les deux diametres. On retrouve le résultat intuité dans la partie précédente
SEC.2.3.1 : la résistance d’une sphere avec deux électrodes de tailles différentes (ex et as) est la
moyenne de la résistance thermique de sphere ayant des électrodes de rayon ex et d’une sphere
avec des électrodes de rayon as. Ce raisonnement mene cependant a une nouvelle inconnue : e,
section effective de la constriction de surface formée au point de contact entre la sphere et le
plan.

2.4 Mesure de la résistance de contact

Pour résumer, un courant Py est injecté dans le systeme, créant une élévation de la tempéra-
ture AT, permettant de calculer la conductance thermique du cantilever, G¢ (alternativement
R¢) quand la spheére est hors contact. Lorsque le systéme entre en contact avec la surface, un
saut de température 677,, est mesuré. Ce saut traduit 'ouverture de la conduction a travers la
sphere et a travers le contact. Nous avons vu comment traiter la conduction dans la spheére dans
la partie précédente, mais la valeur de celle-ci reste inconnue puisqu’elle est liée a une surface
effective d’échange de section ex qu’on ne peut pas mesurer. Ce probléme est résumé sur la
F1Gc.2.8.

Si ’on suppose que la résistance thermique de la sphére Rg est connue, on peut déterminer
la résistance thermique de contact de deux facgons : soit par la mesure de conductance totale
G'Total, soit par la mesure du saut 677y. Le schéma présenté sur la F1G.2.8 se traduit par le
systéme d’équations suivant :

e Hors contact on a :

{ATTop(d >0)=Rc.Py (2.50)

ATTOp(d > (S)GC =Py
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\ TTop

ATrgp

Y
Tamb

W_J
Hors Contact
R/_J
En Contact

Figure 2.8 : Schéma électrique équivalent avec Pj la puissance générée par effet Joule, Ro la
résistance de conduction thermique dans le cantilever, Rg la résistance de conduc-
tion thermique dans la sphere et Ry la résistance thermique de contact.

e En contact on a :

{ATTOp(dZO) = Rc//(Rs+ Ri)-Py (2.51)

ATTop(d = 0).(GC + GH) =Py
avec Gi” = Gis + é, // signifie « en paralléle ».

Le raisonnement suivant nous permet d’exprimer la résistance de contact en fonction de la
hauteur du saut 677,,. On exprime AT7r,, hors-contact et en contact a partir des EQ.2.50 et
2.51 respectivement :

{ATTop(d =6)=Rc.Py (252)
AT (d=0) = ATre,(d =0) — 6Trep = Rc//(Rs+ Rk ). Py
On sait que :
Ro(Ri + Rs)
R Rs+Ryg)=—"""—7"—>+ 2.53
c//(Rs+ Rk) Rst Rr t Ro (2.53)

En soustrayant la premiére ligne du systéme d’équations EQ.2.52 a la seconde puis en injectant
le résultat précédent on obtient :

RC(RK+RS)>
0Trep=| Ro— ————>% 2.54
Top ( ¢ Rs+ Rx+ Rc ( )
oTr,
7PT P (Rs+ Rk + Rc) = RZ (2.55)
J
P
R = J R%« —(Rs+ R¢) (2.56)
5TTop

Cette équation montre le lien direct entre la taille du saut et la résistance de contact. Plus le
saut est grand, plus la résistance est faible. On retrouve ce qu’on avait intuité dans la SEC.2.1 :

- une résistance de contact élevée ne permet pas a la chaleur de s’échapper a travers le
contact, ce qui résulte en un saut de température de faible amplitude;
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- a contrario une résistance de contacte faible facilite les fuites thermiques, ce qui refroidit
brutalement la sphére lorsqu’elle est en contact.

En pratique, pour mesurer la résistance thermique de contact on différencie la conductance
totale G de part et d’autre du saut. Juste avant le saut, a une distance 6>0 de la surface,
seule la conductance du cantilever Gy = Go = AT]?;OP (6) entre en jeu, F1G.2.8. Au contact, on
mesure la conductance du cantilever en parallele avec la conduction dans la sphere et le contact :

Pjy(d=é
Grotai(d=0) = m =Ge (257)
Grotal(d=0) =Gc + RS_A,l_RK = A?jij(zdoz)o)
R — 1 _R (2.58)
K GTotal(d = 0) - GTotal(d = 6) s .

A ce stade nous pouvons déterminer la valeur de la résistance de contact en fonction de la
résistance de la sphére qui est pour ’heure inconnue puisqu’elle dépend de la taille des contacts
aux poles alors que nous ne connaissons que celle du contact avec ’élément de palladium ag. Mais
si nous faisons I’hypothese que la résistance de contact est une résistance de constriction : Rg ~
ﬁ nous sommes capables de déterminer une section effective de constriction. La conduction
dans la sphere s’exprime de la fagon suivante :

171 1 1 4R
= — | — 2 —_ — Dy 1 — 1 . 2'
Rs(Ri) = = | = +2\Rk R+2R(n(a3>+n(8mRK))] (2.59)
Ce qui rapporte le probleme EQ.2.56 et 2.58 & une seule inconnue :
_ Py o
Rk = Re— (RS(RK) + Rc) (2.60)
Trop
1

R = —Rs(R 2.61
K GTotal(d = 0) - GTotal(d = 6) S( K) ( )

Cette équation est résolue I’aide du logiciel de calcul formel Wolfram Mathematica. Pour notre
exemple reporté sur la F1G.2.1, la taille de la surface effective d’échange trouvée est ex =37 nm,
la résistance de conduction dans la sphere est 4.72 x 106 K.W et la résistance de contact vaut
1.36x107 £0.1 KWL,

Cet expérience a été réalisée avec différentes puissances injectées et différentes vitesses d’ap-
proche, ce qui est résumé F1G.2.9 et TaB.2.2. La résistance de contact mesurée vaut toujours :
1.4x107+0.1 K.W—L,

PiluW] [ ATrop [K] [ Re[KW=Y [ 6T70p mK] [ ex mm] [ Rg[KW I [ Rg[KW-I] [ Gx mW.K™1]
71.2 15.28 2.15%x10° 178 37 4.6+1x10% | 1.440.1x107 7245
50.6 12.96 2.56x10° 176 36 4.8+1x10% | 1.4+0.1x107 7245
50.6 13.16 2.60x10° 181 36 4.8+1x10°% | 1.4+0.1x107 7245
50.6 13.14 2.60x10° 199 36 4.8+1x10% | 1.4+0.1x107 7245
7.3 1.88 2.60x10° 24 34 4.841x10% | 1.5+£.2x107 67+10

Table 2.2 : Résumé des mesures sous vide

Caractérisation de la laine de verre : Etude des transferts de chaleur entre fibres de verre a l’échelle
micrométrique




98 Mesure de la résistance de contact par approche sous vide

13 13.2

1295} VATROR AT irantssyrnns 1315 Y
’ 4
. [ 4
= 129 : = 131
| é I H
8 Py = 50.6uW & Py = 50.6uW
2 1285 . ATy, = 12.96K 2 13.05 ATr,, = 13.16K
8Trop = 176mK o 1o = 181mK
1281 S Rg =1.4+0.1 x10"K. W1 13 e Rx=14+01x10"K.W™
1275} J 1 12.95 /
a. b.
127 12.9
-50 0 50 100 150 -50 0 50 100 150
d [nm] d [nm]
19
s .
. r 1 L]
° aaud 1.89 -.' -"ad' ° ".-'w.
13t 1 o enf o O 13 L
= = Ao Sl
I L] | 1.88 P [ ]
51305 Py =50.6pW 1 8 Py = 7.3uW
51 ATr,, = 13.14K E?l ATr,, = 1.88K
131 8Trop = 199mK 1 1.87 8Trep = 24mK
Rx=14+0.1x10'K.W! ° Rk =15+0.1x10'K.W!
12,95 o ] o &, 229
(.
j 1o R
129+ c.| d
. 185 : : : .
-50 0 50 100 150 50 0 50 100 150

d [nm] d [nm]

Figure 2.9 : Exemple de courbes d’approches réalisées sous vide. Les courbes (a),(b),(c) ont
été réalisées avec la méme puissance injectée mais les approches (a) et (b) ont
été réalisées avec une vitesse d’approche plus faible donc une meilleure résolution
spatiale. La courbe (d) a été réalisée avec un tres faible courant injecté.

2.5 Conclusion

Les mesures réalisées sous vide nous ont permis d’estimer la résistance thermique de contact
sous vide entre une bille de verre de 20 um et un substrat de verre. Pour cela nous avons di ca-
ractériser, au préalable, les différents canaux de dissipation de la chaleur - radiation, conduction
- lorsque la bille est chauffée par une sonde SThM.

Les mesures de température en fonction de la distance nous ont appris que notre systéme
n’est pas assez sensible pour mesurer le transfert radiatif de champ proche entre une bille de
verre et un plan de verre. Une quantification analytique du rayonnement de champ lointain nous
a permis de conclure que la contribution du transfert par rayonnement est négligeable dans notre
montage.

La mesure de la température au sommet de la sphere lorsque celle-ci est loin de la surface
nous a permis d’estimer la conductance de notre cantilever & 4.65 yW.K~!(correspondant & une
résistance thermique de 2.15x10° K.W~1).

Nous avons proposé un développement analytique prenant en compte les effets bidimension-
nels d’'une sphere chauffée aux deux poéles et isolées sur ses bords. L’utilisation d’une surface
effective de transfert thermique, ex au contact nous a permis d’établir une relation entre la
résistance de conduction thermique dans la sphere Rg et ek.

Enfin, lestimation de la surface effective de transfert thermique au contact, ex, a par-
tir des mesures expérimentales nous a donné acces a la valeur de la résistance thermique de
conduction dans la micro sphére et de déterminer la résistance thermique de contact sous vide
a1.4x107 K.W—L.
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Chapitre 3

Mesure de la résistance de contact
par approche a ’air ambiant

3.1 Principe de la mesure dans l’air

Les résultats du chapitre précédent présentant la valeur de la résistance de contact sous vide
peuvent étre appliqués pour les panneaux sous vide (VIP). La conduction dans la phase gazeuse
y est limitée en créant un vide partiel de 10 2mbar. Mais ces résultats peuvent difficilement étre
généralisés a la laine de verre standard qui fonctionne sous air ambiant. On pourrait penser que
le transfert de chaleur entre deux éléments de verre d’un tel matériau complexe ne se fait que
par contact physique, mais ce serait sans considérer le transfert par conduction dans l'air entre
leurs surfaces. Dans I’air ambiant, il faut aussi tenir compte de la convection et de la conduction
dans un éventuel ménisque d’eau. Il est donc important de réaliser des mesures quantitatives
dans des conditions proches des conditions in situ.

Pour cela nous utilisons notre systéeme d’approche avec le systeme de pompage éteint. La
sphere est chauffée en injectant un courant dans le pont de mesure. Le comportement observé est
totalement différent du comportement sous vide. Par exemple, sous vide, lorsqu’une puissance
de 50 uW était injectée dans notre pont de mesure cela créait une élévation de température
de 13.14 K. Cette élévation de température chute a 6.79 K dans l'air en I'absence d’autres
modifications que le milieu ambiant. La moitié de la puissance injectée est donc dissipée par
conduction et convection dans l'air, ce qui a été rapporté par Lee et al. [148]. Ces pertes qui
s’ajoutent aux canaux de transfert présents sous vide ont aussi un impact sur l'allure des courbes
car ces deux phénomenes dépendent fortement de la distance entre objets. La F1G.3.1 est un
exemple de courbe d’approche réalisée a ’air avec une puissance injectée de 70 uW avec un
montage (sonde + bille) différent de celui utilisé pour les mesures réalisées sous vide évoquées ci-
dessus. Quelque soit les montages (sonde + bille) utilisés, les courbes d’approche & 1’air ambiant
ont 5 caractéristiques communes :

o Un régime asymptotique est observé lorsque la sphére est loin de la surface (pour une dis-
tance sphére-surface supérieure & 170 ym a droite de la F1G.3.1- zone (D). La température
mesurée au sommet de la sphere T, est quasi-indépendante de la distance a la surface.
Celle-ci est trop éloignée pour influencer la température de la sphere.

e On a ensuite un premier régime de couplage « lointain » entre la sphere et le plan - zone
(2). La sphere est assez proche de la surface pour échanger de la chaleur avec elle mais la
distance qui sépare les deux objets est encore tres supérieure au libre parcours moyen des
molécules d’air. Le systéme est régi par des transferts conventionnels : diffusion de Fourier,
convection et rayonnement.
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Figure 3.1 : Exemple de courbe d’approche a I'air ambiant avec une puissance injectée de 70
uW. En s’approchant de la surface, la sphére passe d’un régime ou elle n’interagit
pas avec la surface (1) a différents régimes de couplage : « lointain » (2) et « proche »
(3. On retrouve le saut de température caractéristique de la mise en contact (4
et le contact ().

e A quelques centaines de nanométres de la surface, zone (3), la sphére entre dans un
deuxiéme régime de couplage dit « proche » pour lequel elle est sujette a des transferts par
conduction balistique ou mixte et possiblement du rayonnement de champ proche.

e Lorsque la sphére rentre en contact avec la surface on retrouve le saut de température,
zone (4), caractéristique de 'ouverture d’un nouveau canal de conduction. Ce saut de
température est tres faible (~25 mK) en comparaison avec les approches sous vide. Cela
est di au fait que la majeure partie de la puissance injectée est dissipée par le cantilever
et par le couplage sphere-surface.

« Enfin lorsque 'on est en contact, zone (5), on retrouve une inflexion sur quelques nano-
metres qui est probablement due & de la déformation mécanique puis on observe que la
température est indépendante de la distance.

La présence de plusieurs régimes nécessite un effort de modélisation supplémentaire pour
caractériser la conduction, la convection et la rayonnement pour chacun. Cependant les conclu-
sions faites sur le rayonnement (voir SEC.2.2.1) restent valables : le transfert par rayonnement
existe mais il est dominé par les autres types de transfert. Dans la suite de I’étude nous allons
donc négliger le transfert de chaleur par rayonnement devant les autres canaux de transfert de
chaleur.

3.1.1 Origine de la convection dans notre systéme

Nous avons vu qu’en principe les pertes par convection ne sont pas présentes dans la laine
de verre [45]. L’entrelacement des fibres de verre crée des cavités dans lesquelles la convection
est limitée. Pour les mémes raisons nous pensions que la faible distance entre la spheére et la
surface limiterait les mouvements du fluide entre ces deux objets. Nous verrons dans la suite de
I’étude que ces pertes par convection jouent néanmoins un réle important en particulier loin de
la surface.
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TChaud

Figure 3.2 : Schéma de principe de cellules de convection de Rayleigh-Bénard. L’air situé a
proximité de la surface chaude (Topaude) est réchauffé, Sa densité diminue ce
qui le pousse vers le haut. En haut, cet air est refroidi par la surface froide a
température Tryoide, Sa densité augmente ce qui I’entraine vers le bas. Et ainsi de
suite.

D’ou viennent donc ces pertes par convection? Nous rappelons que la convection est un
phénomene de conduction dans un fluide en mouvement. L’origine du mouvement de ce fluide
peut avoir deux natures : « forcée » a ’aide d’un opérateur extérieur (moteur, pompe, ventilateur
etc.) ou d’origine « naturelle » (le mouvement engendré par des gradients de pression a U'intérieur
du fluide). Lorsque notre systéme de pompage est éteint, il n’y a pas de moteur pouvant générer
des mouvements du fluide. L’origine de ces mouvements est donc naturelle. Lorsqu’une masse
d’air est chauffée, la masse volumique de celle-ci diminue, ce qui entraine ’air vers le haut. De
la méme, fagon la masse d’air située au dessus est plus lourde et sera entrainée vers le bas. Si
I’on s’intéresse a I'air compris entre le cantilever et la surface il n’y a pas de raison de créer ce
mouvement. Les corps chauds sont situés en haut et les corps froids sont en bas. L’air froid qui
est en bas sera donc poussé vers le bas et 'air chaud qui est en haut sera poussé vers le haut. Si
I’on s’en tient a cette analyse il n’y aurait pas de pertes par convection. Pourtant l'air chauffé
par la sonde SThM va continuer de s’élever jusqu’au haut de la chambre ou il va étre refroidi par
les parois de celle-ci. L’air refroidi a proximité de cette paroi froide va redescendre engendrant
une instabilité de Rayleigh-Bénard, voir F1G.3.2, a laquelle on va pouvoir associer un nombre
de Rayleigh Ra.

3.1.2 Les différents régimes de conduction thermiques en fonction de la dis-
tance sphere-surface

Nous avons vu qu’'une grande partie de la puissance injectée se dissipe dans l’air. Il est donc
primordial de comprendre les mécanismes de conduction de chaleur dans I’air en fonction de la
distance sphere-surface. En particulier, il faut comprendre quels sont les mécanismes de trans-
ferts par conduction associés lorsque la distance entre les deux objets est de 'ordre du libre
parcours moyen des molécules d’air, A. On introduit le nombre de Knudsen, nombre adimen-
sionné qui compare le libre parcours moyen des molécules d’air, A, a la distance caractéristique
de conduction, d : Kn = % Il nous permet de définir différents régimes :
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Figure 3.3 : Discussion sur la mise en évidence des différents régimes. La figure (a) - respecti-
vement (b) - représente la température mesurée au sommet de la bille en fonction
de la distance en échelle linéaire - respectivement logarithmique - & proximité de
la surface. La courbe rouge représente une approximation linéaire de la tempéra-
ture mesurée. On observe que la température évolue linéairement avec la distance
jusqu’au contact. A priori, on ne serait pas sensible & une conduction balistique
qui se manifesterait par comportement indépendante de la distance a la surface.

Le régimes diffusif : Kn <0.01

Lorsque d >> A les molécules rencontrent un grand nombre de collisions durant leur trans-
port. Le transfert de chaleur se fait par transfert d’énergie de proche en proche entre molécules :
c’est le phénomene de diffusion dit de « Fourier ». Le transfert dépend de la distance entre les
parois, puisqu’il est relatif a un nombre de collisions qui augmente avec la distance entre les
parois.

Le régimes slip : 0.01 < Kn<1

Lorsque d < 100A le transfert est un intermédiaire entre le transfert balistique et le transfert
par diffusion. Il n’y a pas de consensus sur la description de ce régime car il faut étre capable de
décrire un systeme peu dilué ou le nombre de collisions est moins important que pour le régime
diffusif mais ou les molécules ne circulent pas librement de parois en parois. Il faut aussi pouvoir
décrire un régime dilué ou les molécules arrivent a transiter d’une paroi a I’autre mais avec un
faible nombre de collisions. Certains auteurs proposent des raccordements soit a partir de la
description balistique, soit a partir de la description diffusive [149, 150].

Le régimes balistique : Kn >1

Lorsque la distance entre les deux objets est inférieure ou de 'ordre de A, les molécules
transitent sans collision. L’énergie n’est pas cédée a une molécule voisine mais elle est directement
cédée a la paroi. Le mécanisme de transfert devient indépendant de la distance [12].

Le comportement balistique ou quasi-balistique est difficilement observable dans les solides :
cela nécessite des matériaux semi-conducteurs, des méthodes d’observations dédiées et des tem-
pératures tres basses [151]. Il est plus facilement mis en évidence dans un gaz. P.O. Chapuis et
al. [111] a montré qu’il est possible de mesurer un transfert par conduction différent du régime
de Fourier entre une pointe SThM de type Wollaston et un plan.
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Le libre parcours moyen dans l'air peut étre estimé a partir de la section efficace de collisions
entre particules o et la densité volumique des particules n :

1
V2no
2

La section efficace de collisions peut étre approximée par la section de la sphére o = wa® avec a
le diametre des molécules d’air. En exprimant n a 'aide de la loi des gaz parfaits (n =P /kyT) :

Agir = (3.1)

kpT

Aair = "= 5
V2Pra?

(3.2)

Le libre parcours moyen est donc inversement proportionnel a la pression P. Cette expression
nous a permis d’estimer le libre parcours moyen dans le vide exprimé dans le chapitre précédent.
Si 'on utilise le diametre des molécules d’azote an,=0.315 nm comme référence, le libre parcours
moyen A, dans les conditions usuelles d’utilisation ( P=1 bar et 7=300 K) vaut 93 nm~100 nm.

Dans notre cas, illustré F1G.3.3, on observe que la température évolue de facon linéaire
avec la distance a la surface lorsque la sphere est a proximité de celle-ci. La représentation de la
température au sommet de la bille en fonction de la distance en échelle logarithmique (F1G.3.3b)
nous permet d’apprécier cette dépendance linéaire jusqu’aux nanometres. Ce comportement
linéaire est caractéristique d’un transfert proche du transfert diffusif entre une spheére et un plan
dont nous détaillerons le calcul dans la SEC.3.2.2. Notre systeme n’est a priori pas sensible au
transfert balistique qui est indépendant de la distance a la surface, méme si une section de la
sphere est située dans le régime balistique. Notre systeme ne semble pas sensible au flux de
chaleur traversant la région de la sphére située dans le régime balistique. En d’autres termes,
les échanges intervenant a la base de la bille - lorsque celle-ci est hors contact- sont écrantés par
les échanges de chaleur intervenant sur d’autres parties du montage : conduction diffusive dans
I’air ou dans le cantilever.

3.2 Equation loin de la surface

Lorsque la température est indépendante de la surface, (1), il n’y a pas d’interaction entre
la sphére et la surface. L’ensemble des pertes se fait par échange avec l’air. Il ne peut donc pas
y avoir de gradient de température dans la sphere. Pour déterminer si la sphere est isotherme
lorsqu’un couplage avec la surface apparait on utilise une simplification géométrique. On compare
la conductance d’un cube de verre (Ayerre=1 W.mflel) d’aréte Dgppere a la conductance
d’un parallélépipede d’air a base carrée Dgpnere X Dsphere, de hauteur d, et de conductivité
Aair=26 mW.m 1K~1. Le ratio entre les deux conductance vaut : RZ)“J;E = /\a:\:gsr:}im ~40 pour
d=10 pm. A la limite du régime diffusif, la résistance de l'air est nettement supérieure a celle
de la bille, puis ce rapport devrait augmenter avec la distance. On peut conclure que le gradient
de température est nettement plus faible dans la bille que dans ’air, ce qui est illustré sur la
F1G.3.4. Par extension on considérera la sphére isotherme dans la suite de cette partie.

A partir de cette hypotheése nous pouvons appliquer un bilan d’énergie au systéme (Spheére +
Sonde). Le gain d’énergie apporté a ce systéme est la puissance injectée P;. Les pertes sont les
pertes par convection sur la sphére et la sonde, les pertes conductives dans la sonde et dans I’air.
Nous les représenterons comme une conductance totale Groq; qui englobe toutes ces pertes :
Py= GTotal(d>ATTop'

La F1G.3.5 représente nos mesures expérimentales de la conductance totale Gryiqi(d) du sys-
téme en fonction de la distance d déduite des mesures de AT’r,,. Elle montre que la conductance
augmente lorsque la sphére se rapproche de la surface en raison d’un couplage conductif plus
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Figure 3.4 : Schéma descriptif des canaux de transfert de chaleur et des gradients associés
lorsque la spheére est dans ’air et loin de la surface. La chaleur produite par ef-
fet Joule au niveau de la jonction en palladium est dissipée principalement par :
conduction dans la sphere, le cantilever et 'air, convection sur la surface du can-
tilever et la surface de la sphere. Loin de la surface, les échanges avec l'air a
température ambiante dominent, il n’y a pas de couplage entre la sphere et la sur-
face. Le gradient de température dans la sphere est négligeable devant le gradient
dans lair. La sphere peut étre considérée comme isotherme. Son nombre de Biot
vaut : Bi = 0.1. Les transferts & caractériser sont les pertes du cantilever et le
transfert conducto-convectif dans I’air.

important. Si 'on exprime la conductance comme un coefficient de pertes conducto-convectives
GTotal(d) = hrotai(d) Ssphere on voit que le coefficient d’échange conducto-convectif augmente de
3060 W.m~2.K~! loin de la surface a 3220 W.m~2.K~! & la fin du régime diffusif. Il ne faut pas
pour autant en conclure que les pertes par convection augmentent a proximité de la surface car
ce serait confondre convection et échange thermique.

Si T'on calcule le nombre de Biot associé, pour hrga €[3060,3220 W.m™2.K~!] il vaut
Bi_TCd — 3hTotal]%

— rcv

Fotal ~(.1. Cette valeur étant petite devant 1, cela signifie que la résistance in-
terne de la sphere est négligeable, ce qui confirme expérimentalement notre hypothese de sphere
isotherme. Les canaux de transfert a identifier sont donc le transfert a travers le cantilever et le
transfert entre la bille et la surface. Dans les paragraphes suivants, nous allons utiliser des mo-
deles simples dans le but de comprendre le mécanisme de dissipation de la chaleur. Ces méthodes
s’apparentent plus a des estimations d’ordre grandeurs des transferts régissant le systéme plutot
qu’a des modélisations quantitatives du transfert de chaleur a travers chaque objet composant
le systeme.

3.2.1 Traitement du cantilever

Nous avons vu dans le chapitre précédent (CHAP.2.1) que la conduction dans le cantilever
joue un role important dans la dissipation de la chaleur injectée dans la pointe SThM. Des
études récentes [152] suggerent que les pertes par convection sur la surface de la pointe SThM
commerciales sont le canal de transfert de chaleur le plus important lorsque la pointe est loin
de la surface, et que ce canal de transfert de chaleur reste important lorsque la pointe est en
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Figure 3.5 : Conductance totale mesurée et coeflicient de transfert conducto-convectif associé.

contact avec un substrat. Il apparait donc important d’essayer d’élucider la nature du transfert
a travers la sonde SThM.

Quel type de transfert domine 7 Conduction ou convection ?

Pour déterminer quel type de transfert régit les pertes dans le cantilever nous allons une nou-
velle fois faire appel au nombre de Biot. Mais nous allons d’abord faire quelques simplifications
géométriques pour traiter ce probléme analytiquement. La sonde SThM (pyramide+cantilever)
sera considérée comme étant un simple parallélépipede de dimension L X w X €. On rappelle que
L=150 pm, w=60 pm, e=0.4 pm sont les dimensions du cantilever.

« Evaluation de la conductivité thermique du cantilever :

Notre pointe SThM est formée d’une pyramide et d’un bras en nitrure de silicium. Des dépots
d’or permettent la connexion électrique de la sonde et le chauffage de celle-ci. Une maniere de
déterminer sa conductivité effective est de considérer la conductivité de chaque matériau et
leur géométrie puis de faire une simulation numérique. Nous choisissons de nous passer de ces
simulations puisque nous avons déja mesuré la conductance de notre cantilever grace a nos
expériences sous vide. Nous allons donc estimer une conductivité effective du cantilever A\¢ a
partir des mesures de conductance (voir paragraphe 2.2.2), et de la géométrie simplifiée présentée
au paragraphe précédent. Cette valeur de conductivité dépend de la géométrie utilisée et n’est
donc pas la conductivité thermique exacte de la sonde. On peut écrire :

AC.W.E GcL
Ge = S Ao = 3.3
c 7 == (3.3)
Avec Go ~ 4 pW.K~lon obtient :
Ao =25W.m 2K} (3.4)

« Détermination du coefficient de pertes conducto-convectif :

Nous avons vu que notre systéme est soumis & la convection naturelle. L’identification du
coefficient de pertes par convection h¢’ se fait donc par une corrélation entre le nombre de

Nusselt Nu et le nombre de Rayleigh Ra. La corrélation choisie dépend de la valeur du nombre
de Rayleigh.
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Le nombre de Rayleigh rend compte de I’équilibre entre les effets moteurs de la convection
naturelle (poussée d’Archimede) et les effets dissipatifs (viscosité et conduction). Son expression
est :

_ gPATL

R
& DthV

(3.5)

avec g = 9.81 m.s~? 'accélération de pesanteur, 3 = ﬁ I'inverse de la température exprimée en
am

Kelvin qui rend compte de la dilatation de I'air, Dy, = 20 x 10~%m?.s~! 1a diffusivité thermique de
lair, v = 15.6 x 1079 la viscosité cinématique de I'air. Enfin AT est I'écart entre les températures
des deux parois et L¢ la longueur caractéristique du transfert. C’est la détermination des deux
dernieres valeurs qui pose probléme.

En effet, le probleme peut étre vu de deux fagons. Dans la premieére, on considere une surface
chaude de taille £L,=21.6 pm - longueur caractéristique associée a la convection naturelle externe
sur une plaque horizontale de dimension 150 x 60 um- a la température T' = T, [11]. Dans
ce cas, on considere bien le mouvement fluide a la surface supérieure d’'une plaque chaude mais
on ignore ce qui se passe en dessous ou sur les cotés de celle-ci. La seconde solution est de
considérer la sonde comme un cylindre dans un courant mais dans ce cas c’est la vitesse du
fluide qui est inconnue. Un idée consiste a dire que 1’écoulement est généré par une surface
froide - aux dimensions de la chambre a vide - placée au dessus d’une source de chaleur. C’est
alors I’écart de température AT qui est inconnu.

C’est un débat auquel nous n’avons pas de réponse. C’est pourquoi nous avons choisi d’utiliser
des valeurs d’échange conducto-convectifs extraits de la littérature [153, 154] sans calculer le
nombre de Rayleigh correspondant a la géométrie de notre expérience. Nous choisissons la valeur
de Lee et al. [148] h**=3400 W.m~2.K~! qui est proche de la valeur h7°"*=3200 W.m~2.K~!
mesurée précédemment.

La littérature [153] suggere des régimes d’écoulement laminaire relatifs & des nombres de
Rayleigh faibles. Les échanges convectifs sont probablement de la conduction dans un écoulement
laminaire. Les grandes valeurs de h®’ proviennent probablement du fait que la couche limite
thermique, &, doit avoir des dimensions faibles qui sont fixées par les dimensions micrométriques
de la sonde. A titre d’exemple, le flux convectif, ° est égal a la conduction dans la couche limite
thermique, gofff :

AT
o =h"AT = =Xy VT, ~ )\‘WT = §p ~ 1 pum (3.6)
th
Pour un parallélépipede de capacité calorifique C', de masse volumique p, de conductivité
Ac, de volume V, et de surface S, le nombre de Biot vaut 15. Le transfert est dominé par les
échanges avec l'air et la température n’est pas uniforme le long du cantilever. Nous allons donc
considérer le cantilever comme étant une ailette.

La cantilever est-il une ailette infinie ?

Une ailette est un échangeur thermique qui permet d’évacuer par convection la chaleur d’un
systeme en augmentant artificiellement la surface d’échange entre ce systeme et le fluide. C’est
la géométrie élancée de 'ailette qui lui permet d’évacuer efficacement la chaleur. On comprend
donc que la physique de 'ailette n’est pas réservée aux échangeurs implémentés sur les circuits
électroniques, mais qu’elle peut étre appliquée a tout objet longiligne chauffé a une extrémité et
refroidi par convection : manche de casserole, fibre de verre ou encore sonde SThM.

La premiere étape est de vérifier que chaque section transversale du cantilever est isotherme.

hgwe 2.7 x 107°. Dans une

Pour une section de cantilever le nombre de Biot est : Bi = VT
c2(w+e)

Caractérisation de la laine de verre : Etude des transferts de chaleur entre fibres de verre a l’échelle
micrométrique



Equation loin de la surface 107

.TAmb Trop

/9’!:i> 2 9 |
“F/ p— | Ai;"‘ hg ’/qu TAmb

z
TTop = I "

Figure 3.6 : Equivalence cantilever < ailette

section transversale, la conduction s’établit avant la convection, et la section de l'ailette est donc
isotherme : on retrouve un transfert 1D permettant d’appliquer les équations de 'ailette.

o Les équations de l'ailette :

Pour obtenir les équations qui régissent le transfert dans une ailette un bilan d’énergie est
fait & une section isotherme de 'ailette, de hauteur dz, de section A = we et de température
moyenne T'(z), illustré F1G.3.6. Cette section est soumise & un flux conductif entrant ¢ (z), un
flux conductif sortant ¢°¥(z4-dz) et a de la convection, h, sur les parois de surface S = Pdz avec
P =2(w+e¢) le périmetre mouillé [11, 155] :

A {cpCd(z) — (2 + dz)} +Pdzh {Tamb - T(z)} =0 (3.7)
En utilisant la loi de Fourier o = —)\d:giz)
T hP -
On pose m? = % et on obtient ’équation différentielle suivante :
ST e
= m? [T(2) = Tams = 0 (3.9)

L’équation de lailette est une équation différentielle du deuxiéme ordre en T — Ty = 6 (voir
EQ.3.9). Sa solution est de la forme :

0(z) = Ae™* + Be~™* (3.10)

Les coefficients A et B dépendent des conditions aux limites, qui sont le flux imposé en base
et/ou en bout d’ailette et la température imposée en base et/ou en bout d’ailette. Dans notre
cas nous avons une température imposée en base d’ailette (7’r,,). Nous voulons vérifier que le
cantilever est une ailette infinie i.e I'intégralité du flux injecté dans l'ailette est dissipée le long
de celle-ci. Cela nous permettrait de s’assurer que la température mesurée n’est pas impactée
par I'extérieur. Pour vérifier cette hypothése nous supposons une condition de bord libre en bout
d’ailette (le flux en bout d’ailette est une perte par convection h) :

Enbase : 6(z=0)=6p
Enbout : —A¥(z=L)=h6(z=L)
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Figure 3.7 : Variation de la température le long du cantilever lorsque celui-ci est modélisé
par une ailette pour un coefficient d’échange conducto-conductif dans l'air de
h® = 3400 W.m2K—1,

On obtient :

e—mL (1 — %)

cosh(mL)+ %sinh(ml)

mL h
e (1 + m)
cosh(mL) + L sinh(mil)

A=90 et BZHO (3.11)

Les résultats pour hCC?:3400VV.H1_2.K_1 indiquent que la température tend rapidement vers
la température ambiante signifiant que le flux injecté est entierement dissipé : I’hypothese d’ai-
lette infinie est bien respectée.

En conclusion, le cantilever se comporte comme une ailette infinie, la température en base
d’ailette (T'rop) n’est pas influencée par la température en bout d’ailette, ce qui permet d’isoler la
mesure de la température du bati. Ce comportement est indépendant de la distance a la surface.
La variation de la température de la thermistance en fonction de la distance semble venir d’un
couplage entre la sphere et le plan. Il est & noter qu’il est également probable que le gradient de
température en base d’ailette soit accentué par une constriction au niveau du chauffage et par
la géométrie pyramidale. Méme si une incertitude subsiste sur ce point, cela ne modifie pas les
enseignements que nous pouvons tirer de cette discussion.

Par la suite et par soucis de simplification, nous négligerons tout couplage conductif entre
le cantilever et la surface pour trois raisons : la température diminue rapidement le long du
cantilever (F1G.3.7), le fluide a tendance a entrainer la chaleur vers le haut, et la distance
cantilever-surface est toujours plus grande que la distance sphere-surface (le cantilever est situé
environ 30 pum au dessus du bas de la sphere).

3.2.2 Couplage sphéere-plan : conduction et facteur de forme

Dans un premier temps nous nous intéressons a un couplage conductif entre une sphere
isotherme et un plan. Nous exprimons la résistance thermique de conduction dans 'air entre
la sphere et le plan & ’aide d’un facteur de forme. La détermination du facteur de forme peut
se faire de deux facons. Soit en résolvant en coordonnées bisphériques 1’équation de Laplace
entre une spheére de rayon R a température Tr,, encastrée dans une sphere de rayon infini a
température Ty, [156, 157]. Soit en résolvant une géométrie spheére-plan avec une sphere de
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Figure 3.8 : Conduction entre la sphere et la surface.

rayon R de température Tr,, a une distance H de la surface, voir schéma le schéma reporté sur
la F1G.3.8. Le systéme d’équations est alors le suivant :

AT =0 pourz > 0Oetr >R
— )\88% —n = 7475;2 pourr = R (312)
T(z,2z) =Tomp Vzpourz =0

Le probleme est qu’il n’est pas trivial d’exprimer 1’équation de la surface (z =0) avec l'expres-
sion en coordonnées sphériques. L’intégration du flux a travers cette surface est compliquée a
résoudre. Nous allons donc chercher a résoudre ’équation de Laplace pour une sphere dans un
milieu infini en coordonnées cylindriques puis nous utiliserons la superposition pour déterminer
le champ de température dans le demi-espace en considérant une sphere-puits placée symétri-
quement par rapport a la surface. Le Laplacien cylindrique (premiére ligne de 'EQ.3.12) est :

10 oT

7“725 (7267") =0 pour r >R (313)
puisque par symétrie le champ T ne dépend que de r et ne dépend pas des angles 6 et ¢. En
intégrant cette équation on obtient :

T(r)= —§+B (3.14)

En utilisant les conditions aux limites sur le flux (deuxieme ligne du systéme 3.12), on détermine
la constante A.
oT A P P P

oy R R o T =

+B (3.15)

Pour déterminer le champ de température dans un milieu semi-infini on utilise la superposition.
On considére une sphére-puits ayant un flux opposé (—P) dans un milieu infini. La solution
pour le milieu semi-infini s’obtient en sommant le champ produit par la source de chaleur et le
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champ produit par le puits de chaleur voir F1G.3.8.

P

7KT) ::Z;X;%—Eg

T/ (TI) = —%;\T/‘FB/ (316)

T(rr') =TE)+T () = L5 (2= 5) + Tams
avec r la distance entre le point M et le centre de la source et 7’ la distance entre le point M
et le centre du puits (voir F1G.3.8). Lorsque M appartient a la surface de la source : r =R et

T I\ R

dans le livre Fundamentals of Heat and Mass Transfer [158] et de la résistance de conduction
thermique entre une sphére et un plan en fonction de la hauteur, H, qui est :

r"'~H=T(R) L (1 — ﬁ) + Tomp- On retrouve 'expression du facteur de forme exprimé

T(R)~Tompy 1 (1 1 1- K
cd o amb - ) = 2H
RE(H) = P o) (R 2H> ATAR (3.17)
R(d) = Lk R Ged(r) — AR (3.18)
ATAR 1- % ‘
5 :
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Figure 3.9 : Comparaison entre la conductance mesurée (bleu) et la conductance modélisée a
partir du facteur de forme de conduction dans l'air (rouge).

3.2.3 Conclusion sur la variation des pertes par convection en fonction de la
distance

L’idée est de comparer la conductance mesurée, Gy, dans notre expérience a la conduc-
tance du facteur de forme, G . En d’autres termes, on compare la dépendance en distance d’une
configuration idéale d’un transfert conductif entre une bille et un plan a notre configuration avec
de I'air en mouvement et un couplage avec la sonde.

F1G.3.9, on observe que les deux courbes semblent présenter des dépendances en distance
similaires :
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Figure 3.10 : Schémas des cellules de convection thermique de Rayleigh-Bénard. L’air autour
de la pointe SThM est chauffé par celle-ci. La densité de I’air diminue, ce qui crée
un mouvement du fluide vers le haut. En contrepartie ’air froid situé en haut de
la chambre se déplace vers le bas. Il y a donc création de cellule de convection dite
de Rayleigh-Bénard. Lorsque la pointe est loin de la surface (>100um) les lignes
de flux sont symétriques et semblables a celles d'une sphére dans un courant
(schéma de gauche). Lors que la sphére est proche de la surface, I’écoulement
sous la sphere est freiné par des effets de viscosité (schéma de droite).

— loin de la surface les deux courbes semblent avoir un comportement qui tend vers une
asymptote;

— a proximité de la surface, on observe une conductance qui augmente fortement.

Cependant, les amplitudes ne sont pas les mémes et ne semblent pas liées linéairement.

Pour les grandes distances, a droite de la F1G.3.9, on observe que la conductance mesurée
est plus importante que la conductance du facteur de forme. De plus, I’écart semble grandir.
On en déduit que le transfert a grandes distances est dicté par le couplage avec la sonde et par
des échanges conducto-convectifs. Lorsqu’on se rapproche de la surface, pour d < 5 um, partie
gauche de F1G.3.9, on observe que la conductance du facteur de forme est plus importante que la
conductance mesurée : le couplage conductif entre la bille et la surface a un réle plus important
dans le transfert de chaleur mais il n’est pas le canal principal de dissipation de la chaleur
puisque dans ce cas la les deux conductances seraient voisines.

En se rapprochant de la surface, on passerait donc d’un régime dominé par les pertes par
convection & un régime ou les pertes par convection diminuent avec un couplage conductif plus
fort. Ceci semble évident si 'on s’intéresse a 1’écoulement autour de la sonde : lorsque la bille
se situe loin de la surface, le systeme {bille+sonde} est au milieu du courant comme cela est
illustré sur la F1G.3.10. Les lignes de champ s’ouvrent en dessous de la sonde et se referment
au dessus de celle-ci a la maniere d’un cylindre dans un courant. Cependant, lorsque 1’on est
proche de la surface, I’air a plus de difficulté a circuler autour du systeme a cause des effets de
viscosité. Le transfert devient principalement conductif. L’augmentation du coefficient d’échange
conducto-convectif montré sur la F1G.3.5 est 'action couplée de la diminution des pertes par
convection et de 'augmentation de la conduction.

Proche de la surface, la diminution des pertes par convection joue aussi un role sur le com-
portement du cantilever. Il est possible que ce dernier ne soit plus une ailette infinie a proximité
de la surface. Un échange conductif entre le cantilever et la surface est possible lorsque la pointe
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est a quelques nanometres de la surface mais nous ne chercherons pas a le mettre en évidence.

En résumé, le transfert entre le point de chauffage et le plan est un couplage complexe mélant
conduction et convection entre la sphere, la sonde et I'air environnant. Dans la partie suivante,
nous tenterons d’estimer la résistance thermique de contact a partir de modeles simples.

3.3 Etude du contact

A proximité de la surface, pour des distances spheére-plan inférieures au micron, la sphére
de verre n’est plus isotherme. En effet, I'air est 40 fois plus isolant que le verre mais les deux
canaux de transfert deviennent équivalent lorsque 1’épaisseur de la couche d’air est de 'ordre de
1/40éme du diametre de la sphere (~ 0.5 pm), voir F1G.3.11. Il n’est alors plus possible de faire
un bilan d’énergie au systéme {Sphére}. Le traitement du transfert dans l'air est lui aussi plus
difficile. Du fait de ses dimensions (20 pum), la sphére transmet de la chaleur & la surface par
les 3 modes de conduction : diffusif pour la région de la sphére située a plus de 10um du plan,
balistique pour la zone située a moins de 100 nm de la surface et slip pour le reste de la surface
de la sphere. Ces deux derniéres contributions sont trés complexes a modéliser analytiquement
mais peuvent étre mesurées.

Cantilever

Trop s

ATry T~

"
Sphére{N J .

Air {0 $

Trop Tk Troom

Figure 3.11 : Schéma descriptif des canaux de transfert de chaleur et des gradients associés
lorsque la sphere est dans l'air et proche de la surface. Proche de la surface
les pertes par convection diminuent. Un couplage conductif important entre la
sphere et la surface se crée. Le gradient dans la sphere devient comparable au
gradient dans l’air : la résistance thermique de la sphere n’est plus négligeable.

Il s’agit donc d’adopter une nouvelle stratégie de résolution nous permettant de quantifier
les pertes dans le cantilever, les pertes et échanges conducto-convectifs a la surface de la sphere
ainsi que la conduction dans la sphere. Cette résolution doit nous permettre d’estimer quelle
proportion du flux injecté au sommet de la sphére traverse le contact, comme cela est illustré
F1G.3.12. Le saut de température étant de I'ordre de 25 mK (contre 175 mK dans le vide), on
s’attend a ce que le flux conductif & travers le contact soit nettement plus faible que dans les
expériences sous vide. En effet, ’essentiel du flux injecté dans le systeme est échangé avec lair.

L’estimation du flux de chaleur traversant le contact est ardu puisque notre instrument de
mesure (la sonde Pd) n’est pas situé a proximité du contact et la modélisation des couplages
entre la bille, la sonde, 'air et le plan est complexe.
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Figure 3.12 : Schéma de la répartition du puissance injectée au sommet de la bille.

Description phénoménologique

Pour déterminer la résistance thermique de contact, nous allons adopter une démarche phé-
noménologique. La température mesurée au sommet de la bille lorsque I'on est loin de la sur-
face est AT7,,(200 pm) = 16.55 K. A cette distance, il n’y a pas de couplage avec la surface
et la mesure de AT,y = ATr,,(200 um) sonde la dissipation de la chaleur dans I'air environ-
nant. De maniere similaire la résistance mesurée loin de la surface R,.; = Rines(200 pm) =

A;—Tf:2.42 x10° K.W™tavec P; = 70 uW quantifie la dissipation de la chaleur dans lair lors-
qu’il n’y a pas de couplage entre la bille et le plan.

Lorsque l'on se rapproche de la surface, un couplage apparait, ce qui fait diminuer la tem-
pérature de la sonde. Par exemple, juste avant le contact a la position d = § ~ 0, la température
de la sonde vaut : AT, (0) =14.21 K. De la méme fagon, la résistance mesurée sondant 'envi-
ronnement vaut : Ryes(0)=2.07x10° K.W~L.

On observe d’une part une diminution de la température mesurée, ATr.,(d), et d’autre
part une baisse de la résistance globale Rj,cs(d). Nous pouvons décrire la résistance mesu-
rée en fonction de la distance comme un potentiomeétre ayant comme gamme de variation
Rycf = Ryes(200 pm), la résistance mesurée en I'absence de couplage avec la surface. La résis-
tance variable du potentiometre est Rooupiage €t dépend du couplage avec la surface. Le schéma
électrique équivalent est illustré sur la F1G.3.13. De la méme maniere, on observe que la tempé-
rature au contact est encore plus faible : AT, (6) = 14.18 K.

L’'impédance Reouplage Peut étre vue comme un filtre aux caractéristiques suivantes. Loin
de la surface I'impédance est faible, la différence de température aux bornes du filtre est nulle
et la température mesurée par notre thermistance est la température de référence. Lorsque
I’'on se rapproche du contact le couplage avec la surface est plus important et 'impédance du
filtre augmente. Par conséquent, la température mesurée par notre capteur est plus faible que
la température de référence. En contact, 'impédance mesurée est représentative du couplage
conductif dans l'air & proximité de la surface mais aussi de la conduction a travers le contact.
L’impédance du filtre tend alors vers une valeur qui peut étre associée au gain du filtre. Ce filtre
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Trop (d) ==~ » Filtre RCOUplage (d)

Ryef — Ry <~ Trop ()
ATrop(d) Rpes(d) o Ries(d) ATrop(d)
mes Top

Figure 3.13 : Schéma électrique équivalent. L’expérience est assimilée a la mesure de la tension,
ATrep, aux bornes d'un potentiometre de gamme R,.r, de résistance variable
Rmes-

s’apparente a un filtre passe-bas a la différence que la variable n’est pas la pulsation, w, mais
la distance d a la surface. Loin de la surface (d — o0), le module de fonction de transfert tend
vers zéro et I'impédance mesurée est nulle. En contact (d =0), le module est le gain du filtre
qui prend en compte le couplage avec la surface par l'air, d’une part, et le transfert a travers
le contact, d’autre part. Il faut alors dissocier la contribution du contact de I’échange a travers
Iair.

Pour mesurer la résistance thermique de contact, nous mesurons d’abord I'impédance de
couplage lorsque la bille est en contact avec le plan en faisant la différence entre la gamme
du potentiometre R, s et la résistance thermique sondé par la sonde Ry,es(0). Nous obtenons :
Rcmuplage(0):3.45><105 K.W~L respectivement G couplage(0)=29.0 uW. K1, Cette résistance de
couplage comprend a la fois la résistance de contact Ry et le couplage sphére-plan Rgp mais
ces deux parametres demeurent inconnus.

Mesure de la résistance de contact

L’idée est de mesurer la diminution du couplage lorsque ’on passe de la situation en contact
a la situation hors-contact. L'impédance de couplage, Rcouplage(é), est mesurée juste avant le
contact : Rcouplage(5)=3-41><105 K.W~1- respectivement G eouplage(0)=29.3 uW.K~1. Nous fai-
sons I’hypothese que 'augmentation de la conductance de Geoupiage(6) — Geouplage (0) est unique-
ment due a la résistance de contact :

RlK = G eouplage () — G eouplage(0) = Ric = 3.8 x 10°K.W 1 (3.19)

La valeur de résistance mesurée sont cohérentes avec les valeurs mesurées sous vide méme
s’il y a un ordre de grandeur de différence entre les valeurs sous vide et a I’air. Cette différence
pouvant étre expliquée par une surface de transfert qui est plus grande dans le cas de ’air ou le
transfert peut se faire a travers un ménisque d’eau plus important et & travers ’air emprisonné
entre les deux surfaces. Ces mesures restent cohérentes avec les valeurs de résistances thermiques
de contact entre deux fibres de verres commerciales mesurées sous vide par Olivier Bourgeois et
Tuyen Nguyen (membre du projet ANR CarISOVERRE) [87].

Influence des conditions atmosphériques

Avant de conclure ce chapitre, il est important de souligner que nous travaillons a l’air
ambiant et nous sommes sujet au changement d’hygrométrie saisonnier, ce qui a une influence sur
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les résultats. Pour une méme puissance injectée (70 uW) et pour une méme sonde, les résistances
mesurées varient de Rx = 2.5 x 106 K W14 Rx =4 x 105 K.W~!. Comme une étude SThM
menée par Assy [47] le montre, ’humidité a un réle important dans la résistance thermique de
contact. La couche d’eau formée autour de la sphére au contact augmente la surface d’échange
et diminue la résistance thermique de contact. Pour illustrer ceci nous avons décidé d’augmenter
le chauffage en augmentant la puissance injectée de 70 a 140 uW.

Le chauffage généré par 140 pW impose un écart de température ATr,, variant de 30 a
35 K en fonction de la distance a la surface. Cette hausse de température mene a une plus
grande évaporation et a une réduction de la surface d’échange, ce qui est confirmé par les
mesures de résistance de contact. La résistance de contact augmente de Ry =4 x 106 K. W14
Ry =1.1x10" K.W~1, lorsque la puissance injecté augmente de 70 & 140 pW. On observe que
la valeur mesurée pour P;=140 uW est proche de la valeur mesurée sous vide : le ménisque
d’eau a la base du contact aurait donc été évaporé en grande partie. On retrouve la tendance
d’élévation de la résistance thermique de contact en fonction de la température mise en évidence
par Olivier Bourgeois et Tuyen Nguyen [87].

Les limites

Le modeéle utilisé ici est phénoménologique. Il n’a pas la prétention de donner une description
complete et précise du transfert de chaleur dans une situation aussi complexe mais il présente des
résultats satisfaisant. La méme méthodologie pourrait étre conduite pour estimer la résistance
de contact entre une sphéere et un plan lorsque celle-ci est immergée dans un fluide différent.

Durant ma these, nous avons eu ’occasion de développer des approches différentes basées sur
des modeles de transfert entre une sphére et un plan ou sur un transfert conductif dans la bille
a la maniere de la résistance thermique de la sphere calculée dans la SEC.2.3. Les résistances de
contact mesurées & partir de ces modeles varient de 9 x10° K.W~'4 6 x107 K.W—'en fonction
des modeles utilisés. Toutes ces valeurs sont a peu prés du méme ordre de grandeur. Il semblerait
que cet ordre de grandeur soit dicté par notre méthode de mesure différentielle. La dispersion
des valeurs calculées est quant a elle fonction des modeles et des simplifications utilisés pour le
transfert a travers la bille et pour le transfert entre la bille et la surface. Ces modeles introduisent
des biais qui sont difficilement quantifiables. C’est la raison pour laquelle nous avons préféré
présenter une approche uniquement phénoménologique.

Une solution pour résoudre le probleme de transfert de chaleur entre la bille et le plan
dans son ensemble serait de faire des simulations numériques en modélisant tous les régimes de
conduction (balistique, diffusif), le mouvement fluide, puis de résoudre un probléme inverse a
I’aide de nos mesures pour identifier dans un premier temps le coefficient d’échange dans ’air
ainsi que la résistance thermique de contact. Ces simulations seraient complexes et couteuses en
temps et je doute que le résultat obtenu soit fondamentalement différent de la valeur estimée
phénoménologiquement.

Caractérisation de la laine de verre : Etude des transferts de chaleur entre fibres de verre a l’échelle
micrométrique



116 Mesure de la résistance de contact par approche a ’air ambiant

Caractérisation de la laine de verre : Etude des transferts de chaleur entre fibres de verre a l’échelle
micrométrique



Conclusion

Nous avons utilisé les techniques SThM pour coller une bille micrométrique de 20 pm de dia-
metre au sommet d’une pointe thermorésistive pyramidale. Cette sonde nous permet de chauffer
la bille et de mesurer la température a son sommet. Pour effectuer ces expériences, nous avons
ensuite développé un dispositif permettant de réaliser des approches sous vide et sous air am-
biant entre cette bille de verre et une surface de verre. Ce dispositif atteint une précision axiale
en position de 'ordre du nanometre et une sensibilité en température de ’ordre de la dizaine de
millikelvin et cela de la pression ambiante jusqu’au vide secondaire.

Les mesures de température en fonction de la distance réalisées sous vide nous ont appris
que notre systeme n’est pas assez sensible pour mesurer le transfert radiatif de champ proche
entre une bille de verre et un plan de verre. Le traitement analytique du rayonnement de champ
lointain réalisé en complément nous a permis de conclure que le transfert par rayonnement est
négligeable dans notre expérience. Nous avons pu estimer la conductance de notre cantilever a
4,65 uW.K~'avec nos mesures réalisées sous vide loin de la surface. L’estimation de la surface
effective de transfert thermique au contact nous a donné acces a la résistance thermique de
conduction dans la micro sphere a ’aide d’un développement analytique puis de déterminer la
résistance thermique de contact sous vide & 1.4x107 K.W~1.

Les approches réalisées sous air ont mis en évidence que la chaleur injectée dans la sphere
et le cantilever est dissipée principalement par conduction et convection dans l'air lorsque le
systeme est situé a plusieurs microns de la surface. Lorsque la bille se rapproche de la surface les
pertes par conducto-convection dans ’air diminuent mais le couplage conductif avec la surface
est plus important. L’utilisation d’un modeéle phénoménologique nous a permis de quantifier le
couplage entre la bille et la surface lorsque ces deux éléments sont en contact. L’estimation du
couplage par conduction dans l'air nous a permis d’évaluer la résistance thermique de contact
sous air ambiant. Cette valeur est proche des valeurs mesurées sous vide et semble dépendre des
conditions d’hygrométrie.

Ces expériences ouvrent la voie vers des mesures de résistance thermique de contact sous
atmosphere controlée ou vers la mesure de la résistance thermique de contact entre une bille de
verre et une fibre de verre.
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Troisieme partie

Méthode de caractérisation
infrarouge
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Présentation de la méthode de
caractérisation

La méthode de caractérisation présentée dans cette partie a fait I’'objet d’une premiere vali-
dation de principe durant la thése d’Elodie Perros [85]. Nous y avons apporté des modifications
tout au long de ma these dans le but de la perfectionner.

Le principe de la méthode est illustré sur la F1G.1. Un laser ultraviolet (UV) impulsionnel
est focalisé sur une fibre de verre a 'aide d’un objectif UV. La lumiére incidente est absorbée par
la fibre en surface. L’énergie apportée par I’excitation laser produit localement de la chaleur. La
chaleur se propage dans la fibre par conduction et est dissipée a sa surface par des échanges avec
air (échanges convectifs) en méme temps que se produit une augmentation locale et dépendante
du temps de I’émission thermique de la fibre associée a 'augmentation de sa température sous
I’effet de 'impulsion de chaleur. L’émission thermique de la fibre est donc amplifiée par la chaleur
produite par le laser UV. Le rayonnement thermique émis par la fibre est finalement collecté
par des optiques adaptées puis dirigé vers un détecteur infrarouge (IR) dont le maximum de
sensibilité se situe autour d’une longueur d’onde de 10 pm.

Cette méthode est similaire aussi bien a la méthode Flash lorsqu’elle est utilisée en transmis-
sion qu’a une méthode pompe-sonde lorsqu’elle est utilisée en réflexion. On retrouve en effet un
laser pompe qui excite 1’échantillon. L’utilisation d’un laser sonde n’est pas nécessaire puisque
c’est ’émission thermique de la fibre qui est mesurée directement.

Dans le chapitre suivant nous détaillerons les différents organes du dispositif expérimental
et nous verrons comment le rayonnement provenant de la fibre est extrait du bruit environnant.
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Figure 1 : Principe général des mesures du rayonnement thermique infrarouge stimulé par
chauffage UV. Un laser UV impulsionnel est focalisé sur une fibre de verre indus-
trielle de 13 pm de diameétre. Le laser est absorbé en surface créant un chauffage
local de la fibre. La chaleur se propage ensuite dans la fibre. L’excitation thermique
exalte le rayonnement IR de la fibre qui est collecté a I’aide d’un objectif IR et d’un
détecteur IR.
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Chapitre 1

Les dispositifs expérimentaux

1.1 Le montage de thermographie infrarouge avec chauffage par
laser UV

Le montage développé se décompose en trois parties :

o L’excitation, dont le but est de créer un chauffage local de I’échantillon. Nous avons fait
le choix d’un chauffage laser UV qui est donc sans contact.

e L’échantillon étudié ou se propage la chaleur. Dans notre cas, c¢’est une ou plusieurs fibres
de verre.

e La mesure de la température de I’échantillon. Nous avons fait le choix d’une mesure py-
rométrique de la température. L’émission thermique de la fibre est collectée puis dirigée
vers un systéme de détection infrarouge qui peut étre monocanal ou matriciel.

Dans les paragraphes suivants, nous présenterons en détail les éléments composants le mon-
tage ainsi que les différentes fonctionnalités implémentées.

1.1.1 L’excitation

Le premier critere de dimensionnement du montage repose sur un chauffage surfacique et
local de I’échantillon. L’excitation a donc été dimensionnée par rapport aux propriétés optiques
de I’échantillon pour optimiser ’absorption du rayonnement incident.

Les propriétés optiques du matériau industriel de référence dans son état bulk - présentées
dans la PART.I SEC.3.2 - nous ont permis de déterminer la longueur d’onde qui minimise la lon-
gueur de pénétration dans le matériau. Le critere choisi est d’avoir une longueur de pénétration
de l'onde faible devant les dimensions de la fibre qui sont de 13 um de diameétre. On rappelle
que la longueur de pénétration de 'onde s’exprime a partir de la partie imaginaire k de 'indice
optique n, PART.I EQ.3.17 :

A
Opénétration(A) = ——
penetratzon( ) ATk
La conclusion de la PART.I SEC.3.2 suggérait de travailler aux courtes longueurs d’ondes
- inférieures & 400 nm - pour avoir une absorption surfacique. En particulier, la longueur de
pénétration vaut dpenetration (266 1m)=320 nm pour A=266 nm.
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Longueur d’onde 266 nm
Taux de répétition < 1kHz
Durée de I'impulsion, Largeur & mi-hauteur < 1.0 ns
Energie par impulsion >12 uJ @ 1 kHz
Puissance maximale >12 kW @ 1 kHz
Rapport de polarisation 100 : 1 vertical
Mode spatial TEMgo
Diametre du faisceau 900+ 200 pm
Divergence du faisceau, 20 < 2 mrad

Table 1.1 : Caractéristiques techniques du laser impulsionnel CryLas FQSS 266-Q4 - d’apres
la documentation technique.

La source UV

La source choisie est un laser CryLaS ! - FQSS 266-Q4 a solide pompé par diode Q-switched.
C’est un laser impulsionnel produisant des impulsions d’une durée de 1 ns a une cadence ajustable
de 50 Hz a 1 kHz. Les données constructeurs sont disponibles dans le tableau TAB.1.1.

Le faisceau UV est partiellement absorbé par les différentes optiques de notre montage lors
de sa propagation de la source a I’échantillon. La puissance utile qui excite I’échantillon est donc
plus faible que les caractéristiques données par le constructeur. Elle reste néanmoins assez élevée
pour dégrader la fibre par ablation. Des précautions ont donc été prises pour limiter la puissance
du laser via un atténuateur implémenté a la sortie du laser UV.

La focalisation du faisceau UV

Le faisceau de sortie du laser a un diametre de 1 mm environ, ce qui est supérieur aux
dimensions de la fibre. Nous utilisons un systéme de focalisation pour obtenir un chauffage
local de I’échantillon en concentrant le faisceau laser. Notre choix s’est porté sur un objectif de
microscope UV (THORLABS - modele LMU-15X-UVB) x15 et d’ouverture numérique O.N.
= 0.32. Cet objectif est traité pour avoir une bonne transmission dans I’'UV, en particulier a
266 nm ou sa transmission est de 85%.

C’est un objectif & « longue distance » de travail. Celle-ci vaut WD = 8.5 mm. Elle est
suffisante pour illuminer ’échantillon sans encombrer la région qui ’entoure, laissant un espace
suffisant pour mettre en place ’échantillon sur son support, le manipuler et 1’observer. Pour
I’observation, il s’agit en effet d’approcher un second objectif de microscope infrarouge & proxi-
mité de I’échantillon sans avoir a toucher a I'objectif UV et sans que celui-ci soit dans le champ
de vue de I'observation.

La tache focale théorique du microscope UV est de 1 ym dans le cas ou le faisceau couvre
la totalité de la surface d’entrée de l’'objectif de 8.5 mm. Le diametre du faisceau laser étant
d’environ 1 mm (cf. TAB.1.1) il est donc nécessaire de 1’élargir.

Elargissement et épuration du faisceau UV

L’élargissement du faisceau UV est réalisé a I’aide d’un télescope composé de deux lentilles en
silice de focale respective f1 et fo. Les focales sont choisies de maniere & obtenir un grandissement,

g, supérieur a 8 dans le but de couvrir la pupille d’entrée du microscope, ce qui est obtenu en

choisissant fo = 250 mm et f1=30 mm : g = % ~ 8.3.

1. Crystal Laser Systems GmbH
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L’observation du faisceau agrandi par le télescope met en évidence un écart du mode spatial
du faisceau laser utilisé avec le mode annoncé par le constructeur (TEMqo). Un filtrage spatial
est mis en place pour épurer le faisceau UV et obtenir un mode qui s’approche du TEMgg afin
de faciliter la focalisation sur une tache limitée par diffraction. Pour cela un trou (ou pinhole
en anglais) est placé au point de confocalité des lentilles. La taille du trou est dimensionnée en
fonction de la taille de la tache d’Airy formée apres la premiere lentille. Le diametre est choisi
de manieére & couvrir au mieux le pic central de la tache d’Airy.

Le diametre de la tache d’Airy pour un faisceau de rayon r est :

1.2\ 1.2 x266-1072 x 30
Diiry = = ho_ o5 =19.5um (1.1)

Nous avons fait le choix de réaliser un filtrage spatial avec un pinhole de diameétre 25 pm qui
est le diametre le plus proche disponible chez Thorlabs.

1.1.2 L’échantillon et son support

L’échantillon est composé d’une ou plusieurs fibres de verre industrielles. Ces fibres sont
calibrées et supposées toutes identiques. Leur diaméetre moyen est de 13 pym. Dans la suite nous
ferons 'hypothése que toutes les fibres font exactement ce diametre, ce qui semble étre le cas
sur base des observations faites avec un objectif de microscope a grande ouverture numérique.

Ces fibres sont extraites de la ligne de production entre I’étape de fibrage et la pulvérisation
du liant. Elles ne sont donc pas recouvertes de liant contrairement a celles que 1’on trouve dans
la laine de verre.

L’échantillon est placé sur son support dans le plan ou le faisceau laser UV est focalisé par
un objectif a I’aide de platines de déplacements. Le porte échantillon est réalisé avec des lamelles
de microscope coupées et collées entre elles, comme schématisé sur la F1G.1.1. Sa forme en « H »
permet de suspendre la fibre dans le vide et de I'illuminer par le coté ou par le dessous. La fibre
est fixée par de la colle (SuperGlue) sur chaque branche du support. Il est également possible
de mettre une deuxieme fibre en place sur le porte échantillon en la fixant a la lamelle de verre
d’un coté et en la reposant sur la premiére fibre de ’autre, de maniére a ce que les deux fibres
se croisent perpendiculairement.

Il est possible de réaliser un dép6t de suie sur une des branches du porte-échantillon. Le dépot
d’un corps noir homogene est utile pour servir de référence pour 'utilisation d’une caméra IR,
dont I'intérét sera discuté dans la SEC.1.3.

Le porte-échantillon est fixé sur une platine de déplacement piézoélectrique XY (modele
PXY-100-SG de chez Piezosystem Jena). Cette platine assure des déplacements sur une surface
couvrant 80x80 pum en boucle fermée. La platine piézoélectrique est pilotable par une électro-
nique RHK Technology et le logiciel R9 Rev. Ce systéeme de déplacement permet de positionner
la fibre avec précision et de réaliser des balayages dans le plan horizontal XY. Pour I'imagerie,
il est possible de réaliser des scans en excitant thermiquement 1’échantillon en différents points
a l’aide du laser UV focalisé.

Les limites

L’inconvénient majeur d’une excitation impulsionnelle est qu’une énergie importante est
apportée a l’échantillon sur un laps de temps trés court. Ce type d’excitation a tendance a
détériorer I’échantillon ce qui explique que nous n’avons pas réussi a utiliser cette méthode sur
d’autres d’échantillons (notamment des couches minces de verre présentant des inclusions de
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Figure 1.1 : Systéme porte-échantillon. Une fibre de verre industrielle est suspendue dans le
vide & ’aide d’un porte-échantillon en forme de H. La forme du porte-échantillon
permet d’illuminer la fibre par le coté ou par le dessous et il permet de suspendre
une seconde fibre perpendiculairement & la premiére. Le support en lamelle de
verre est déposé sur une platine de déplacement XY.

bore). Une amélioration possible serait 1'utilisation d’une diode UV avec une puissance moins
élevée et une durée d’impulsion plus grande.

1.1.3 La collection optique du rayonnement thermique infrarouge

Le rayonnement émis par une fibre de verre ou tout échantillon chauffé releve du domaine
de linfrarouge. Le probleme sous-jacent est que la silice (constituant principal des optiques
classiques) n’est pas transparente dans 'infrarouge empéchant 'utilisation d’optiques standards.

Il existe deux catégories d’objectifs travaillant dans l'infrarouge : les objectifs & réfraction
semblables aux objectifs visibles et les objectifs & miroirs. Nous avons fait le choix d’utiliser des
objectifs a miroirs déja présents au laboratoire. Ils ont ’avantage de couvrir une large gamme
spectrale et sont généralement plus ouverts que les objectifs IR & réfraction 2.

Un objectif & miroirs est composé de deux miroirs sphériques en or (dans notre cas) ou en
aluminium. Ces métaux ont un coefficient de réflexion élevé dans 'infrarouge. Les objectifs a
miroirs sont exempts d’aberrations chromatiques, ce qui les rend tres versatiles car ils peuvent
étre utilisés a la fois pour des observations dans le visible et dans I'infrarouge.

Le premier miroir est un miroir concave percé d’un trou, voir F1G.1.2. Son rdle est de collecter
un maximum de photons provenant de la scéne. Plus le miroir est large, plus il collecte de
photons. L’ouverture numérique de 1’objectif est donc liée a la taille du miroir primaire. De la
méme maniere, la distance de travail de I'objectif est fonction de la courbure du miroir primaire :
plus le rayon de courbure est grand, plus la distance de travail est grande. Le choix de I'objectif
résulte donc d’un compromis entre encombrement spatial, distance de travail et résolution.

Le second miroir est un miroir convexe qui a pour but de diriger la lumiére collectée par le
premier miroir vers la pupille arriére de ’objectif. Ce miroir est fixé par une armature devant le
miroir primaire. Le champ de vue observé par ’objectif est obstrué en partie par la présence de ce
second miroir. Ce phénomeéne est illustré sur la F1G.1.2, ou la région obstruée par le second miroir
est représentée en gris foncé. En outre, les objectifs & miroirs ne sont pas de bons candidats pour

2. Une comparaison peut étre réalisée aux adresses suivantes : www.piketech.com - objectifs & miroirs et
www.piketech.com - objectifs & refraction.
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Figure 1.2 : Schéma de principe d’'un objectif & miroirs de type Cassegrain. L’objectif & miroir
est représenté en doré, le systeme de détection représenté en noir est composé d’une
optique de focalisation et d’'un détecteur. Une partie de la lumiére provenant de
la surface est occultée par la structure de 'objectif Cassegrain, représentée en gris
foncé a gauche de la figure. De la lumiere est transmise directement de la surface
de T’échantillon au détecteur lorsque les dimensions du systeme de détection ne
sont pas adaptées aux dimensions de l'objectif & miroirs (illustré en bleu foncé a
droite).

I'imagerie contrairement aux objectifs a réfraction qui possedent souvent de nombreux dioptres
destinées a la correction des aberrations.

Un autre probleme provoqué par I'utilisation d’objectifs & miroir vient de la possibilité de
collecter de la lumieére provenant directement de la scene. Si les dimensions du systeme de
détection placé a 'arriere de l'objectif Cassegrain sont plus grandes que la taille de la pupille
arriere, il est possible que de la lumiére chemine de fagon directe & travers I'objectif sans étre
réfléchie sur les miroirs, phénomene représenté en bleu sur la F1G.1.2.

Dans notre montage nous utilisons deux objectifs. Le choix de l'objectif se fait selon les
besoins en résolution ou grandissement. Les caractéristiques techniques des objectifs Cassegrain
dont nous disposons au laboratoire sont résumées dans le TAB.1.2.

Grandissement %25 x 36
Ouverture numérique | O.N. = 0.4 O.N.=0.5

Distance focale fop;=8 mm | fop;=5.4 mm
Résolution a A=4 um 6.1 pm 4.9 pm
Résolution a A=10 pm | 15.25 pm 12.2 um

Table 1.2 : Caractéristiques techniques de nos objectifs & miroirs.

1.2 La détection monocanal

Dans nos travaux nous allons utiliser deux dispositifs de détection. Le premier est un dispositif
composé d’'un détecteur simple que nous appellerons dispositif « monocanal ». Il s’agit du systeme
employé par Elodie Perros [85] pendant sa these.

Le rayonnement émis par la fibre est collecté par un objectif a miroir puis est dirigé vers
un détecteur MCT (Mercury-Cadmium-Telluride) par l'intermédiaire d’un périscope et d’une
lentille en ZnSe, formant ainsi un microscope IR. Un filtre en Germanium peut étre ajouté afin
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de filtrer le signal détecté de tout signal parasité provenant de la source d’excitation ou de
I’environnement. Ce montage est illustré sur la F1G.1.3.

Le détecteur MCT est placé sur des platines de translation motorisées Zaber qui permettent
de le translater dans le plan image du microscope IR. Il est alors possible de faire 'image IR
de l'objet avec le grandissement du microscope IR en balayant le détecteur sur le plan image.
Cependant cette procédure est tres longue. Le signal mesuré par le détecteur est ensuite traité
pour extraire le signal provenant de la fibre du rayonnement émis par I’environnement.

Filtre Ge

m

\/
Lentille de

focalisation Signal
ZnSe
Objectif Détection
Cassegrain synchrone
Translation & PWA
Fibre Piézoélectrique
de XY ARef

verre

Laser
uv
impulsionnel

Figure 1.3 : Schéma de la détection monocanal. Le laser UV pulsé est focalisé sur une fibre de
verre de référence créant un échauffement local de la fibre. La chaleur rayonnée par
la fibre est collectée a I’aide d’un objectif Cassegrain. Le signal IR est guidé vers le
détecteur a l’aide d’un périscope, d’un filtre (optionnel) en germanium Ge et d’une
lentille en ZnSe (Séléniure de Zinc). Le signal provenant de la fibre est extrait du
signal environnant par une détection synchrone a la fréquence de répétition f du
laser. Le plan objet peut étre balayé a ’aide d’une translation piézoélectrique XY.
Le détecteur IR est placé sur des translations motorisées Zaber ce qui permet de
balayer le plan image.

1.2.1 Le détecteur MCT

Le détecteur utilisé est un détecteur photovoltaique MCT a une seule voie, ou pixel, produit
par Fermionics. Le détecteur est refroidi a I’azote liquide (~77 K) afin de maintenir un gap faible
et d’assurer une grande sensibilité vis-a-vis des photons dans la gamme spectrale LWIR (de 8 &
15 pm).

En pratique, la gamme spectrale de ce détecteur s’étend jusqu’aux longueurs d’ondes visibles.
Sa réponse spectrale a partir de 1 um est reportée sur la Fi1G.1.4. Ce domaine spectral étant
supérieur a la gamme LWIR nous plagons un filtre Germanium pour nous affranchir du rayon-
nement de longueur d’onde inférieure a 2 pym. La détectivité, D* de notre détecteur présente un
spectre qui s’étend de 1 4 11.9 um avec un maximum a 10.7 pm. Il est particulierement sensible
dans la gamme étudiée : D* ~ 10%cm.Hz/2. W~ de 7 & 12 pm.

Le détecteur est un pixel carré de 500 um de coté. L’électronique implémentée permet d’avoir
une bande passante allant du continu a 150 kHz.
La lentille de ZnSe, ayant le role de lentille tube, a été choisie en fonction des dimensions

du capteur. Nous avons choisi une focale f de 100 mm pour obtenir un grandissement (fib) du
obj
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Figure 1.4 : Réponse spectrale caractéristique du type de détecteur MCT - données construc-
teur - d’apres [108].

microscope IR variant de 12.5 & 18.5 en fonction de I'objectif choisi (voir TAB.1.2). Le champ de
vue mesuré par le détecteur avec un objectif x25 (respectivement x36) est un carré de 40 pum
(respectivement 27 pym) de coté.

Enfin, compte tenu que la gamme de détection s’étend jusqu’a 1 pm, nous avons placé une
fenétre en germanium qui filtre les faibles longueurs d’onde pour éviter tout comportement
parasite provenant de I’excitation UV.

1.2.2 La détection synchrone Zurich Instruments

La mesure du rayonnement émis par I’échantillon constitue un réel défi. D’abord, 1’élévation
de température de I’échantillon est modeste, puis le diameétre de la fibre ne remplit que partiel-
lement le champ de vue du détecteur IR. Pour cela, la luminance provenant de la fibre n’est pas
assez importante pour se démarquer du rayonnement ambiant.

Une détection synchrone est utilisée pour extraire le signal provenant de la fibre. Le signal
de référence utilisé est ’excitation laser. De cette maniere, seuls les phénomenes ayant la méme
périodicité que l'excitation UV sont mesurés.

Nous avons fait le choix d’utiliser une détection synchrone numérique ultra-rapide UHFLI
de Zurich Instruments dont la bande passante de 600 MHz est largement supérieure a la bande
passante du détecteur (150 kHz). La résolution temporelle du systéme de détection correspond
a la résolution temporelle du détecteur MCT ~7 us.

Outre sa haute bande passante, la détection synchrone utilisée possede d’autres avantages.
Elle est dotée d’une fonction du type « oscilloscope & mémoire » permettant de relever la dy-
namique temporelle du signal. Il devient alors possible d’étudier des phénomeénes transitoires
apparaissant entre deux impulsions lasers. Il s’agit de la fonction PWA (Periodic WaveFront
Analyser) qui permet d’échantillonner 1’évolution du signal entre deux impulsions sur 10 bits
(soit 1024 points) comme le montre la F1G.1.5a.

Le signal mesuré entre deux impulsions laser est fortement bruité. Comme évoqué précé-
demment, le rayonnement émis par la fibre se démarque faiblement du rayonnement produit par
I’environnement a température ambiante. Pour pallier cette difficulté, la fonction PWA offre la
possibilité d’itérer la mesure sur un grand nombre de périodes d’excitation et de faire la moyenne
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Figure 1.5 : Evolution temporelle du signal mesuré par le dispositif monocanal pour une fibre
excité thermiquement a un taux de répétition du laser fr,ser = 50 Hz.

ramnenée & une période. L’évolution temporelle suite a chaque excitation - ici I'impulsion du
laser UV - est enregistrée et les données correspondant & un méme temps ¢ par rapport a 1’im-
pulsion d’excitation sont moyennées pour réduire le bruit de mesure. La courbe reportée sur
la F1G.1.5a est obtenue en moyennant de cette maniere le signal infrarouge collecté sur 40000
mesures consécutives.

Une calibration adaptée, détaillée en ANNEXE.C, permet de convertir le signal PWA en
variation de température - par rapport a la température ambiante. L’évolution temporelle de
la température de la fibre est visible (F1G.1.5) ou l'excitation laser correspond au temps ¢=0.
Pour une fibre chauffée par le dessous et un taux de répétition du laser d’excitation de 50 Hz, on
observe - a la verticale de ’excitation - une montée rapide en température dans un laps de temps
inférieur a 100 us, suivie d’une lente relaxation en température. La température de la portion
de la fibre située dans le champ de vue du détecteur relaxe en un temps de 12 ms environ. Par
la suite, nous verrons comment utiliser la résolution temporelle et le niveau de signal PWA pour
déterminer des caractéristiques de la fibre tel que le coefficient de pertes convectives.

La détection synchrone possede une fonction de fenétrage temporel appelée « Boxcar ». Cette
fonction integre le signal PWA sur une fenétre dont la taille et la position sont choisies par 'uti-
lisateur. Cette fonction permet, par exemple, de sélectionner uniquement la réponse temporelle
aux temps courts et de restreindre ainsi I’expansion de la tache de chaleur qui contribue au
signal mesuré. Une image IR super-résolue peut étre réalisée en associant la fonction « Boxcar »
a un balayage de I’échantillon dans le plan objet, ce qui permet de balayer la position du point
de chauffage induit par le laser UV sur la fibre. Cette méthode d’imagerie super-résolue fait
I'objet d’un brevet été déposé par Elodie Perros et Yannick De Wilde - (réf. FR1663273). A titre
d’exemple, la F1G.1.6 présente une image de fibre enregistrée de cette maniere.

1.3 Le dispositif pour caméra IR

Pendant ma these, I’acquisition d’une caméra IR refroidie - Noxcam HSI produite par Nozant
- a permis d’élargir le champ d’action de notre méthode de caractérisation. grace a 1’utilisation
de plusieurs pixels, il est possible d’imager la fibre sans avoir & translater le détecteur dans le
plan image du microscope IR.
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Figure 1.6 : Superposition des deux images obtenues par thermographie infrarouge : la grande
image est l'image obtenue par thermographie infrarouge standard a balayage,
I'insert encadré de rouge correspond a I'image obtenue avec notre nouveau systéme
super-résolu - d’apres [85]

1.3.1 Le microscope combiné & une caméra IR

La mode d’excitation de I’échantillon est similaire au dispositif monocanal : le laser UV
impulsionnel est élargi, filtré puis focalisé sur 1’échantillon. Contrairement au montage avec
détection monocanal qui est basé sur I’emploi d’un microscope commercial que nous avons
modifié, nous avons dans ce cas conc¢u entierement un montage de microscopie au laboratoire.
Dans notre montage, illustré sur la F1G.1.7, nous avons fait le choix d’une excitation par le coté
et d’une collection par le dessus. Cette solution présente ’avantage d’illuminer la fibre sans que
le laser UV ne risque d’endommager les instruments placés derriere 1’échantillon, et en particulier
la caméra.

La collection du signal provenant de la fibre est différente de la configuration monocanal. Le
rayonnement infrarouge provenant de I’échantillon est collecté avec le méme objectif & miroir. La
scéne est quant a elle directement imagée sur le capteur de la caméra IR par la lentille intégrée
a cette derniere.

1.3.2 La caméra IR Noxcam HSI

La caméra Noxcam HSI est une caméra photovoltaique ultrasensible refroidie par un moteur
Stirling. Le capteur est une matrice de 512x640 détecteurs MCT refroidis a 77 K, chaque pixel
est un carré de 15 pym de coté. Le capteur est encerclé d’'un diaphragme froid qui l'isole du
rayonnement des différentes parties de la caméra. Le capteur a donc une ouverture finie de f/83.

La réponse spectrale de la caméra s’étend de 1.5 a 5.5 um et sa détectivité fournie par le
constructeur est présentée sur la F1G.1.8. La sensibilité de la caméra augmente linéairement de
2 & 4.5 pm puis chute brutalement au-dela de 5 pm. Cette gamme de détection est adaptée aux
caractéristiques d’émission de la fibre que nous avons mises en évidence dans la PART.I SEC.3.2.2,
cf - F16.3.10.

3. Les fabricants de caméra utilisent le vocabulaire photographique ou le nombre f/x est un nombre sans

dimension défini comme le rapport de la focale f et le diametre d de la pupille d’entrée. Le nombre « 8 » est donc
relatif au diametre du diaphragme froid.
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Figure 1.7 : Schéma de la détection avec une caméra IR. I’excitation est semblable au dispositif
monocanal. La lumiere émise par la fibre est collectée par le méme objectif puis est
dirigée directement vers I’objectif de la caméra IR. L’enregistrement de la caméra
peut étre synchronisée avec I'excitation UV.

Le signal mesuré par les détecteurs est échantillonné sur 14-bits, ce qui résulte en une sen-
sibilité relative® de I’ordre de 22.5 mK. Lorsque l’'on image une scéne & température ambiante
(25°C) il faut 3 ms pour remplir la moitié de la capacité totale de la caméra. Ce temps d’in-
tégration (3 ms) correspond au temps d’exposition optimal pour imager des scénes proches de
I’ambiant sans que la caméra ne sature ou que le bruit soit trop important. L’ensemble des
performances de la caméra est résumé dans le tableau TAB.1.3.

Données
Taille du pixel 15%15 pm
Nombre de pixels 512x640
Performances Parametres du constructeur Résultats
Sensibilité thermique ON. =04 O.N. =05
Nb de pixels défaillants 1638 - <5% de la matrice 1037
Temps de refroidissement <8 min 5 min 30
Fréquence maximale >100 Hz pour une matrice compléte 117 Hz

Table 1.3 : Caractéristiques et performances de la caméra IR Noxcam HSI.

La caméra IR peut étre livrée sans optiques mais nous avons fait le choix de la commander
avec une lentille adaptée aux caractéristiques du détecteur - ouverture du détecteur et carac-
téristiques optiques. Nous avons opté pour une lentille de focale de f=50mm ouverte a f/2.3.
Les grandissements associés a nos objectifs sont de g = 6.25 et g = 9.2, valeurs suffisantes pour
observer une ou plusieurs fibres a la fois. Nous utilisons des grandissements plus faibles que le
montage précédent (g = 12.5 et g = 18.5) car ces derniers sont trop importants pour visualiser

4. Sensibilité de contraste en température & ne pas confondre avec la sensibilité absolue qui est moins bonne
car celle-ci dépend de la dérive thermique de la caméra et de I’émissivité de la scéne observée.
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Figure 1.8 : Réponse spectrale de la caméra IR - données du constructeur Noxant.

une fibre dans toute sa longueur ou pour observer 'interaction entre plusieurs fibres, la taille
du détecteur matriciel ayant une taille standard d’un demi-pouce (équivalent & une diagonale
de 12.2 mm).

L’ouverture de la lentille jouant le role de la lentille de tube est un facteur limitant. Celle-ci
définit I’étendue de la scéne observée et le nombre de pixels utiles pour la microscopie. En effet,
la lumieére provenant de la scéne est collimatée a la sortie de 'objectif Cassegrain et le nombre de
pixels sollicités pour I'imagerie correspond a la région occupée par la pupille arriere de I'objectif
Cassegrain dans le cone défini par 'ouverture de la lentille de la caméra, ce qui est illustré par la
F1G.1.9. Plus la caméra IR est éloignée de I'objectif Cassegrain, plus ’angle occupé par celui-ci
est faible. Nous avons donc rapproché la caméra le plus proche possible de 1'objectif a miroir
pour imager la scene sur le plus de pixels possible. Une photo du montage est présentée F1G.1.7b.
Le champ de vue observé dans ces conditions est d’environ 600 pm.

La caméra est livrée avec une calibration réalisée par le constructeur sur un corps noir. Cette
calibration - qui tient compte de la lentille - est réalisée sur trois gammes de température : 5-
40 °C, 5-90 °C, 5-150 °C. Elle fait le lien entre le comportement moyen des pixels et la luminance
incidente. Cependant la réponse en luminance de chaque pixel du détecteur est indépendante,
ce qui peut engendrer une dispersion de la mesure. Pour palier ce probléme, une fonction de
correction est implémentée : la « Non-Uniformity Correction » ou NUC [93]. La réponse de
chaque détecteur (pixel) est corrigée a partir d’une scéne uniforme en luminance (température
et émissivité). Cette correction peut étre réalisée a partir d’une image défocalisée de la paume de
la main® ou sur un corps noir. En pratique, la mise en place d’un objet & température uniforme
sous ’objectif de microscope étant complexe, un dépo6t de suie sur le porte échantillon est utilisé
(voir F1G.1.1). Ce dépot a une émissivité supérieure a 0.96, ce qui est proche de I’émissivité
unitaire d’un corps noir [132].

Comme la caméra est dotée d’une roue a filtres, nous avons fait 'acquisition de deux types
de filtres : un filtre passe haut (Spectrogon LP-4095-nm) ayant une transmission supérieure &
70% au dela de 4 pum et un filtre étroit (Spectrogon NB-3960-070-nm) centré autour de 3.96 pum
avec une largeur a mi-hauteur de 70 nm 6. La transmission en fonction de la longueur d’onde des

5. De cette maniére on ne voit pas les détails de la paume, on observe juste un rayonnement uniforme.
6. Ce filtre étroit a été acheté dans ’espoir de réaliser des mesures interférométriques a l’avenir.
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Figure 1.9 : Hllustration de "impact de la distance caméra-objectif & miroir sur le nombre de
pixels utiles. Le cone bleu ciel représente le champ de vue imagé par le capteur,
I’angle du cone est 'ouverture de la lentille de la caméra IR. La zone grisée repré-
sente le nombre de pixels sollicités par le faisceau collimaté a la sortie de I'objectif
a miroir. Plus, la caméra est située loin de le I’'objectif et plus le nombre de pixels
utiles a 'imagerie est faible.

filtres est disponible en ANNEXE.C. Ces filtres permettent de sélectionner uniquement les grandes
longueurs d’onde correspondant a ’émission thermique, mais ils diminuent drastiquement le
nombre de photons détectés par le capteur, de sorte qu’ils ne seront pas utilisés pour capturer
des scenes ou le nombre de photons est faible.

La caméra est dotée d’un port HDMI pour projeter la scene observée sur un écran. 1l est éga-
lement possible de diffuser la scéne sur ordinateur via une connexion Ethernet. Cette connexion
permet le paramétrage de la caméra et la gestion de son espace de stockage. Les images en-
registrées sont exploitables avec le logiciel ImageJ. Les images sont encodées avec un format
propriétaire lisible avec un plugin. Une fois importées sous ImagelJ, ces images sont affichées a
la fois en bits et en température (lorsque I'on utilise la caméra dans sa configuration d’usine).
Enfin, la caméra est équipée de connecteurs pour synchroniser la capture de I'image sur un signal
TTL provenant d’un générateur ou d’un laser par exemple.

1.3.3 Résolution temporelle de la caméra IR

La limite majeure des caméras IR est leur résolution temporelle. Nous avons vu que le
temps d’exposition optimum pour une scene a température ambiante est de 3 ms et que la
fréquence maximale de la caméra est de 117 Hz. Nous savons que la dynamique de la montée en
température de la fibre est de 'ordre de 100 us et que la relaxation en température se manifeste
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Figure 1.10 : Séquence d’acquisition d’une image IR par la caméra Noxant HSI. Dans un
premier temps, les photons IR sont collectés sur une fenétre temporelle définie : le
temps d’intégration. Ensuite, la valeur de chaque pixel est collecté a la fréquence
définie par I'horloge interne de la caméra. Puis, 'image est enregistrée. Enfin, la
caméra est réinitialisée pour pouvoir capturer I'image suivante.

sur quelques millisecondes, cf. F1G.1.5. Il n’est pas possible, a priori, d’imager des phénomenes
transitoires dont la dynamique est plus rapide que 117 Hz. Il est nécessaire de comprendre le
mode d’acquisition des images utilisé par la caméra pour améliorer sa résolution temporelle.

La capture d’une image avec la caméra Noxcam HSI est un processus composé de 4 étapes : le
temps d’intégration, la collection, ’enregistrement et la ré-initialisation. Ce processus est illustré
sur la F1G.1.10. Pour augmenter la cadence de la caméra, la durée de chaque étape doit étre
réduite :

e Le temps d’intégration correspond a la durée durant laquelle les capteurs MCT fonc-

tionnent. Pendant cette fenétre temporelle tous les capteurs collectent simultanément les
photons provenant de la scéne et les convertissent en charge : c’est 'intégration. Les cap-
teurs sont similaires au capteur MCT utilisé dans le microscope monocanal, et ont, en
théorie, une bonne réponse temporelle (~10 ps). En pratique, le temps d’intégration de
la caméra peut étre difficilement réduit en dessous de 30 ps pour la détection d’un signal
thermique.
Il est possible de réduire le temps d’intégration de 3 ms a des temps inférieurs a 100 us,
mais le rapport signal a bruit est dans ce cas fortement diminué. Pour obtenir un rapport
signal a bruit convenable lors de la réduction de la fenétre d’intégration - et de maniere
générale - il faut acquérir N images de la méme scene. Ces images sont ensuite sommées, ce
qui augmente le rapport signal & bruit d’un facteur v'N, et équivaut donc & une diminution
de 1/ VN du bruit sur la somme d’images.

e A la fin du temps d’intégration, les charges de chaque pixels sont collectées. Cette lecture

est séquentielle par groupe de quatre pixels. Contrairement aux caméras classiques (CMOS
par exemple), il n’existe pas de buffer permettant de stocker les charges entre ’acquisition
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et la lecture. L’acquisition de I'image suivante est donc effectuée a la fin de la séquence et
non en parallele, ce qui limite la fréquence de la caméra.

Le temps de lecture des pixels est conséquent puisque chaque groupe (de quatre pixels)
est lu & la fréquence de I’horloge interne (jitter) de la caméra : fjiyer ~10 MHz. Pour la
matrice compléte de 640x512 pixels, le temps de lecture est de 'ordre de 8 ms (~122 Hz).
Pour augmenter la cadence de la caméra, la seule solution est de diminuer le nombre de
pixels utilisés. Pour une matrice 320x256 la cadence de répétition est 465 Hz.

Réduire le nombre de pixels entraine une réduction non négligeable de la taille des images
sauvegardées, ce qui a un impact direct sur I’espace de stockage et la puissance nécessaire
pour le traitement de celles-ci.

e Les deux dernieres étapes sont la sauvegarde et la ré-initialisation du systeme. Ce sont
deux étapes ayant des durées fixes sur lesquelles nous n’avons pas de controle.

La fenétre d’intégration optimale de la caméra est de 3 ms. Il est possible aussi d’augmenter
la résolution temporelle ainsi que la cadence de la caméra en diminuant la fenétre d’intégration
et le nombre de pixels utiles. Pour une fenétre d’intégration de 30 us et pour une ligne de
pixels 4x512; la cadence théorique de la caméra est de 1 kHz. Dans notre cas, nous souhaitons
avoir une bonne résolution temporelle et spatiale, ce qui peut étre obtenu en réduisant le temps
d’intégration a 100 us et en utilisant uniquement une demi-fenétre de 320x256 pixels. La cadence
maximale de la caméra est alors de 460 Hz environ.

Dans les chapitres suivants, nous verrons comment utiliser la résolution temporelle et spatiale
de nos deux dispositifs expérimentaux pour mesurer le coefficient d’échange convectif ainsi que
la résistance thermique de contact entre deux fibres de verre.
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Chapitre 2

Mesure des pertes
conduco-convectives

Lors de nos expériences, les fibres de verre sont en suspension dans 'air et sont sujettes
a des pertes par convection. Ces pertes peuvent étre importantes compte tenu des dimensions
micrométriques des fibres. La quantification des pertes par convection est donc nécessaire pour
la modélisation et I'identification de la résistance de contact.

A priori, une connaissance précise du coefficient de pertes par convection n’est pas un para-
metre important pour comprendre les transferts dans un matelas de laine de verre. On rappelle
que la convection est limitée dans la laine de verre lorsque la porosité atteint un certain seuil.
Cependant, la connaissance du coefficient de pertes par convection est primordiale pour certaines
étapes de la fabrication de la laine de verre et en particulier pour ’étape de fibrage ot les fibres
sont refroidies par convection avant d’étre couvertes d’un liant.

Nous proposons deux approches complémentaires pour mesurer le coefficient de pertes par
convection. La premiere est une approche exploitant la dynamique temporelle du champ de
température de la fibre et la seconde sa dépendance spatiale.

2.1 Mesure temporelle du coefficient de pertes par convection

Dans ce paragraphe nous étudions la dépendance temporelle du refroidissement de la fibre
apres un bref chauffage. Pour cela nous utilisons le dispositif monocanal qui présente la meilleure
réponse temporelle de nos deux montages.

2.1.1 Mesure du coefficient de pertes par convection d’une fibre

Le principe de la mesure du coefficient de pertes par convection est simple. Une fibre de verre
industrielle de 13 pm est suspendue au dessus dans 'air. Elle est chauffée localement par une
excitation UV impulsionnelle illustrée F1c.2.1. La cadence de répétition du laser choisie étant
faible (f=50 Hz), cela permet a la fibre de se refroidir complétement entre deux impulsions.
La dynamique temporelle (thermogramme) est relevée a 'aide du détecteur infrarouge MCT
et de la fonction PWA de notre détection synchrone ultra-rapide. Les optiques utilisées dans
la mesure ont un grandissement de x18.5, ce qui signifie qu'une surface de diametre 27 pm
contribue au signal mesuré par le détecteur IR. Le signal provenant de la fibre est de faible
amplitude et bruité. C’est pourquoi nous avons obtenu la dynamique de refroidissement en
moyennant le signal sur un grand nombre de répétitions (40000), comme nous I’avons expliqué
au chapitre précédent. Une calibration adaptée permet d’avoir acces a la dépendance temporelle
de I’élévation en température de la fibre représentée en bleu sur la F1G.2.1.
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Figure 2.1 : Mesure temporelle du coefficient de pertes par convection. A gauche, schéma du
chauffage d’une fibre chauffé par un laser impulsionnel a la fréquence f=50 Hz.
A droite, dépendance temporelle du signal en température mesurée (bleu) et ap-

proximation déterminée a partir de 'EQ.2.2. Le coefficient de pertes mesuré est
he =1880 W.m™2. K1,

Analyse du probléme

Pour les problemes instationnaires, la détermination des temps caractéristiques de conduction
7¢4 et de convection 7% est important pour lidentification de paramétres inconnus. En effet,
ces temps caractéristiques - conduction et convection - représentent respectivement la diffusivité
thermique et les échanges convectifs.

Dans le cas de la fibre, que nous considérons comme un cylindre infini suspendu dans ’air a
température Ty, la détermination du temps caractéristique de convection permet l’identification
de coefficient d’échange convectif h '. Pour déterminer le temps caractéristique de convection,
nous réalisons un bilan d’énergie & une partie de la fibre de longueur dz assez faible pour la
considérer isotherme. Ce cylindre a un volume dV et une surface dS. La variation d’énergie du
systéme est soumise uniquement a des pertes par convection : dans ce modele, la conduction
dans la fibre - vers les portions de fibre voisines - est négligée. Le bilan d’énergie s’exprime de
la maniere suivante :

pcp(ji—fdv =—h(T—-Tx)dS (2.1)
ou p est la masse volumique du verre, ¢, sa capacité calorifique massique, h’ coefficient de
transfert conducto-conductif.

C’est une équation différentielle du premieére ordre d’inconnue : AT(t) = T'(t) — Too. La so-

lution de cette équation est :
AT(t t
® _ exp (-) (2.2)
T

_pcpdV pe,Rpy
T pev E T 9pev
Dans le cas d'une fibre cylindrique de masse volumique p, de capacité calorifique ¢, et de rayon
Rpy, on obtient dS =27 Rpydz, dV = WR%de.

La figure F1G.2.1 représente la relaxation en température d’une fibre de verre apres un
chauffage bref. La cadence de répétition du laser est alors de 50 Hz pour permettre a la fibre

avec ATy

CU

(2.3)

1. On rappelle qu’une fibre suspendue dans 'air est sujette aux pertes par convection mais ce n’est pas le cas
dans la laine de verre.
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de relaxer vers la température ambiante T,,. La courbe rouge représente le fit aux temps longs
de la dépendance temporelle de la température avec la fonction donnée par ’'EQ.2.2. Le temps
caractéristique de convection déterminé est 7V = 3 ms. Le coefficient de pertes par convection -
déterminé a partir de 'EQ.2.3 - vaut 1880 W.m 2. K~!, ce qui est proche de la valeur mesurée
par Olivier Bourgeois et Tuyen Nguyen (~ 1300 W.m2.K~!) dans [87].

On observe que le modele ne représente pas fidelement le début de la courbe pour des temps
inférieur a la milliseconde, ce qui est sirement une conséquence de la conduction vers les sections
voisines que nous avons négligée et qui se manifeste principalement aux temps courts. En effet,
pour une section de taille 13.5 ym? le temps caractéristique de conduction est de 7°?=0.36 ms.
On estime que la section est isotherme au bout de 57¢% ~1.8 ms, ce qui explique I'écart entre les
courbes en dessous de 2 ms.

Nous avons vu que la conduction se manifeste principalement aux temps courts et nous avons
fait ’hypotheése qu’un fit aux temps longs (>2 ms) permettrait de prendre en compte uniquement
les pertes par convection. On observe tout de méme une différence entre notre modele et nos
mesures lorsque ¢ varie de 2 a 5 ms. La conduction serait donc toujours présente mais nous
ne sommes pas capables de la quantifier. Par conséquent, une partie de la conduction dans
la fibre est prise en compte dans le coefficient d’échange mesuré. La valeur mesurée surestime
probablement le coefficient de pertes par convection. Une solution pour avoir des résultats plus
fins serait d’utiliser un modele plus complexe tenant compte de la conduction dans la fibre.

La valeur du coefficient de pertes par convection est élevée par rapport aux valeurs usuelles
qui sont de I'ordre de la dizaine de W.m~2.K~!pour une structure macroscopique comme une
paroi vitrée par exemple. La valeur mesurée est néanmoins en accord avec la littérature [87,
159, 160]. Il semblerait que les pertes par convection soient plus importantes pour des objets de
petites tailles mais tres peu de travaux sont conduits pour étudier ce phénomene.

2.1.2 Mesure du coefficient de pertes par convection d’une bille sur un can-
tilever

Cette méthode est versatile puisqu’elle peut étre appliquée a tout objet ayant une géométrie
simple a partir du moment ol cet objet est composé d’'un matériau absorbant dans 'ultraviolet.
En particulier, nous avons pu ’appliquer & une bille de verre micrométrique de 20 um attachée
a un cantilever et suspendue dans l’air loin de tout autre surface. La courbe sur la F1G.2.2
représente la relaxation en température d’une bille de verre collée a une pointe SThM. La
méthodologie utilisée est la méme que précédemment, la bille de verre est chauffée par une
impulsion laser et la dynamique de refroidissement de celle-ci est mesurée a l'aide de notre
détecteur MCT et de la fonction PWA de la détection ultra-rapide.

Analyse du probléme

Le développement théorique est similaire au probléeme précédent. Il s’agit de faire un bi-
lan d’énergie a la bille. Le seul parametre modifié est I’expression du temps caractéristique de
convection puisque celui-ci dépend de la géométrie de 1’objet considéré :

_ 00 dV _po,R
 hevdS  3hew

On réalise ensuite un fit entre la courbe de relaxation en température et le modele décrit par
I'EQ.2.2.

Ccv

(2.4)

2. Cette longueur correspond aux dimensions de la moitié du champ de vue du microscope. Cette longueur
correspond & la distance entre I'excitation laser et les sections voisines, si celle-ci est centrée par rapport a ce
champ de vue du microscope.
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Figure 2.2 : Mesure temporelle du coefficient de pertes par convection de notre pointe SThM.
A gauche, schéma du chauffage « quasi-constant » de la bille de verre. A droite,
élévation de la température mesurée (bleu) a partir de notre systeme de détection
IR et fit a partir de EQ.2.2 et 7Y correspondant. Le coefficient de pertes mesuré
vaut h = 3290W.m 2. K~ 1.

La valeur de coefficient de pertes par convection mesuré - h=3290 W.m 2.K~! est tres
proche de la valeur (b = 3060 W.m~2.K~!) mesurée par la méthode SThM (voir la PART.II
SEC.3.2), ce qui confirme ’hypothése que ce sont les pertes par convection sur la surface de la
sphére qui dominent lorsque la sphere est suspendue loin de la surface de verre.

2.2 Mesure spatiale du coefficient de pertes par convection

Nous avons développé une méthode complémentaire pour mesurer le coeflicient de pertes par
convection sur les parois de la fibre. Cette expérience exploite la dépendance spatiale du champ
de température dans le régime stationnaire.

Pour cela, une fibre de verre de 13 um est chauffée par le laser impulsionnel avec une ca-
dence de répétition de 1 kHz. Ce taux de répétition ne permet pas a la fibre de relaxer vers
la température ambiante entre deux impulsions. La période de l'excitation est de 1 ms ce qui
équivaut a plus de 10 fois le temps nécessaire pour que la fibre retrouve sa température initiale,
voir F1G.2.1.

La détection se fait a I'aide d’un objectif x25 ouvert a 0.4 et de la caméra IR. Le grossissement
obtenu est de 12.5 ce qui permet de faire une thermographie de toute la fibre sur une seule
image. Le temps d’intégration de la caméra correspond au temps d’intégration optimal (3 ms).
Une correction (NUC) est tout de méme utilisée afin d’harmoniser la réponse de chaque pixel
en fonction du systéme optique. L’image obtenue enregistre le signal recu sur trois périodes
d’excitation. Du point de vue de la caméra, le phénomene est donc stationnaire. Le fait d’utiliser
des grands temps d’intégration permet d’avoir un rapport signal sur bruit satisfaisant. Pour
améliorer celui-ci, nous réalisons une accumulation de 10* images.

Nous nous intéressons a I'élévation relative de température par rapport a la température
ambiante. Pour cela nous réalisons une image de la scéne lorsque le chauffage est éteint. Nous
travaillons a partir de I'image reportée sur la F1G.2.3a qui a été obtenue par soustraction d’une
image avec la fibre non chauffée a 'image capturée lorsque la fibre est chauffée. De cette maniere,
nous obtenons 1’élévation en température de la fibre uniquement due au chauffage tout en faisant
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abstraction de la diffusion (scattering) possible du rayonnement environnant par la fibre.

Le profil de température obtenu est représenté sur la F1G.2.3b. La correspondance en tem-
pérature est réalisée grace a une calibration décrite en ANNEXE.C.

Thermogramme
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(a) Thermographie d’une fibre chauffée par un laser (b) Profil de I’élévation de température le long de la
UV. Le code couleur représente 1’élevation rela- fibre.

tive en température.

Vi 2
T ’ : y
(¢) Modele adopté : Une fibre chauffée en un point correspond & deux ailettes
en parallele.

Figure 2.3 : Image IR d’une fibre chauffée par un laser UV et modele adopté.

2.2.1 Analyse du probléme

Le profil de température est symétrique de part et d’autre du point de chauffage. Le probleme
peut étre simplifié par symétrie a condition que la propagation de la chaleur dans la fibre puisse
étre considérée unidirectionnelle : c’est 'hypothese de 'ailette. Le cas d’étude d’une fibre de
verre excitée par un chauffage constant en un point serait plutét équivalent a deux ailettes
positionnées symétriquement par rapport au point de chauffage.

Les fibres sont élancées et semblent étre des candidates adéquates pour I’équation de ’ailette.
Nous devons dans un premier temps vérifier que le transfert dans la fibre est bien unidimen-
sionnel. Pour cela, il suffit de calculer le nombre de Biot?3. Si le nombre de Biot est petit en
comparaison a 1, le temps caractéristique de conduction est plus faible que le temps caracté-
ristique de convection, nous pouvons conclure que chaque section transversale de la fibre est
isotherme.

3. Nombre adimensionné qui compare les temps caractéristiques de conduction et de convection dans une
section de fibre
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Pour une section de cylindre le nombre de Biot est donné par :

_ hev 7TR2 B hev E
B )\fibre 2rR Afibre 2

Bi (2.5)

En utilisant les valeurs mesurées dans [87] qui sont du méme ordre que celles que nous avons
mesurées dans la section précédente : h’ ~ 1000 W.m 2. K tet Afibre = 1.05 W.K~!, on 'estime
aBi=3103<<1.

En conclusion, la section de la fibre est isotherme, nous pouvons donc utiliser les équations
de lailette démontrée précédemment (voir PART.IT EQ.3.9).

On rappelle la forme de la solution de EQ.3.10, PART.II :

0(z) = Ae™* + Be~™* (2.6)

avec 0(z) 1’élévation relative en température dans la direction axiale et m l'inverse d’une longueur
caractéristique. L’équation qui lie m au coefficient de pertes par convection A’ est donnée dans

la PART.IT SEC.3.2 : m? = 20—
fibre

Les conditions aux limites du problemes sont une température imposée en base d’ailette et
une température finie en bout d’ailette. En réalité, nous imposons une température en base
d’ailette mais nous n’avons pas acces a la valeur exacte de la puissance absorbée par la fibre.
Cependant nous avons un acces direct a la température au point de chauffage. Ces conditions
aux limites sont résumées ci-dessous :

En:z=0 0(z=0)=16 27)
Températurefinie : z - 00 6(z —00) =0 '
En remplacant 6 par son expression :
En:2=0 A+B=296
0 (2.8)
Z — 00 B=0
Et finalement :
0(z) =6pe™ "™ (2.9)
Pour déterminer, la valeur du coefficient de pertes par convection il suffit d’ajuster la valeur de
. 1% , . . , * o 6(,2) .
m pour faire correspondre 1’écart de température adimensionné AT*(z) = g, avec une fonction

exponentielle, voir F1G.2.4.

L’expérience a été réalisée sur plusieurs fibres, les valeurs de m mesurées varient de 16000 a
19500 m ™. Les coefficients d’échange avec ’air correspondants varient de 800 & 1300 W.m 2. K !
ce qui est en accord avec la littérature [87, 159, 160].

Les valeurs déterminées par cette méthode sont plus faibles (d'un facteur 2 environ) que
les valeurs mesurées par la méthode temporelle. Cette différence peut avoir deux origines. La
premiére correspond au fait que dans le cas présent nous modélisons a la fois la conduction dans
la fibre et la convection a la surface de celle-ci contrairement au modeéle précédent qui prenait en
compte les pertes par convection uniquement. La seconde est que I'image obtenue est limitée par
diffraction, le profil de température mesuré est plus évasé que le profil de température réel. La
longueur caractéristique devrait étre plus courte et le coefficient de pertes devrait étre légerement
plus important que le coefficient mesuré.
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Figure 2.4 : Profil adimensionné de température et fit exponentiel de sa décroissance spatiale.

2.3 Conclusion

Les pertes par convection sont le canal principal de dissipation de la chaleur pour des fibres
de verre suspendues dans l’air. La quantification des pertes par convection est importante au-
tant pour mesurer la résistance thermique de contact entre deux fibres que pour le processus
de fabrication des fibres. En effet, lors de I'étape de fibrage il est nécessaire de connaitre les
pertes par convection pour déterminer la dynamique de refroidissement des fibres. Les modeles
utilisés par les industriels se basent sur des coefficients de pertes par convection de 'ordre de
40 Wm 2K 1.

Nous avons développé deux méthodes de caractérisation infrarouge complémentaires pour
mesurer le coefficient de pertes par convection. La premiere est une méthode temporelle basée sur
I’étude temporelle d’un bilan d’énergie. La seconde est une analyse du profil spatial du champ de
température dans le régime stationnaire. La valeur des coefficients d’échanges convectifs mesurés
varient de 870 & 1900 W.m 2. K~! en fonction de la méthode employée, mais sont tout de méme
en accord avec la littérature actuelle [87, 159, 160], et différent des valeurs utilisées par les
industriels.

Il serait intéressant de comparer la dépendance spatiale du champ mesuré par la caméra IR
a des simulations numériques du transfert thermique par conduction entre une fibre chauffée
localement et ’air environnant immobile. Il serait alors possible de déterminer la nature des
pertes par convection : laminaire ou turbulente. En outre, I’étude de la dépendance spatiale
du champ de température dans le cas d’un transfert uniquement conductif nous permettrait
peut-étre de quantifier I’énergie échangée entre la fibre et I’air au sein de la laine de verre.
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Chapitre 3

Mesure de la résistance de contact

Un des objectifs du projet CarI[SOVERRE qui cadre mon travail est de mesurer la résistance
thermique de contact entre deux fibres de verre. Dans les paragraphes suivants, nous détaillerons
deux approches que j’ai mises en place pour tenter de mesurer la résistance de contact entre
fibres. Dans ces deux approches, deux fibres de verre industrielles calibrées (de diametre 13 pm)
sont en contact et suspendues dans lair (F1G.3.1). Ces fibres sont nues - elles ne sont pas
recouvertes de liant - afin de mesurer la résistance thermique verre-verre. Pour cela, une de ces
fibres est chauffée par excitation UV. L’analyse temporelle de la température de la seconde fibre
ou I’étude de la dépendance spatiale du champ de température nous permet alors de déterminer
la résistance de contact.

Fibre

de
Porte-échantillon Q //erre
L //

Laser
uv

Figure 3.1 : Schéma du montage pour la mesure de la résistance thermique de contact entre
fibres de verre.

3.1 Approche temporelle

Dans cette partie, nous voulons exploiter la bonne résolution temporelle de notre systeme
de détection monocanal pour déterminer la résistance de contact entre deux fibres. Pour cela
deux fibres sont mises en contact I'une sur l'autre de facon orthogonale, ce qui est représenté
sur le schéma de la F1G.3.1. La fibre du dessous est chauffée par un laser UV. Notre systeme
de collection est focalisé sur la seconde et releve le thermogramme de celle-ci. La dépendance
temporelle du signal en température et son amplitude devrait également permettre d’estimer la
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résistance de contact. Dans cette optique, nous avons essayé de pousser aussi loin que possible la
description théorique de ce probleme. Durant mon stage de M2 nous ne possédions pas de licence
pour des logiciels de calcul & éléments finis. Nous avons donc choisi une approche analytique
de la modélisation du transfert de chaleur dans une fibre chauffée par une breve impulsion de
chaleur. Une fois le modele établi, 'approche analytique nous permet de modéliser aisément
différentes configurations (diametre de la fibre, position du contact) en changeant un nombre
limité de variables.

Avant de s’intéresser & la mesure de la résistance de contact entre deux fibres, il est important
de comprendre le transfert de chaleur dans une fibre chauffée par un laser impulsionnel UV. Le
défi ici repose sur le fait que la source de chaleur locale est appliquée sur une zone située en
périphérie de la fibre et que la direction de propagation de la chaleur qui nous intéresse est
transversale a la fibre. Il est alors impossible de simplifier le probleme en le considérant comme
un probleme unidimensionnel ou en utilisant des simplifications par symétrie cylindrique. Pour
y répondre, nous avons développé un modele analytique ou le champ de température dans la
fibre est calculé a ’aide de fonctions de Green.

Ce modele a une fibre nous a servi de base a la modélisation du transfert de chaleur entre
deux fibres. Pour cela nous considérons deux fibres indépendantes simulées par le modele a une
fibre, ’échange entre les deux fibres est alors implémenté dans les conditions aux limites. Un
processus itératif permet d’évaluer ce terme d’échange en calculant successivement le champ de
température dans chaque fibre.

Le détail de ce travail, qui a demandé beaucoup de temps et d’efforts, est présenté en AN-
NEXE.C SEC.C.4. Dans ces paragraphes, nous décomposons 'approche théorique, et nous éva-
luons la possibilité d’une résolution par probléeme inverse. Nous décrivons les obstacles et les
verrous (technologiques et expérimentaux) qui nous ont poussés a abandonner I’approche tem-
porelle.

Cette expérience nous a encouragé a trouver de nouvelles stratégies pour mesurer la résistance
thermique de contact entre fibres de verre. En particulier, nous cherchons une approche avec
un traitement théorique et expérimental plus simple. Dans ce contexte, nous avons fait le choix
d’acquérir d’'une caméra IR afin d’exploiter la dépendance spatiale du champ de température
d’une fibre chauffée par un laser.

3.2 Approche spatiale

L’acquisition d’une caméra IR refroidie nous a permis de développer une nouvelle méthode
pour mesurer la résistance thermique de contact entre deux fibres dans l'air ambiant. Cette
approche est basée sur I’évolution spatiale du profil de température des fibres.

Dans cette expérience, deux fibres sont placées perpendiculairement. La premiere fibre (fibre
1) est attachée par ses deux extrémités au porte-échantillon. La deuxieéme fibre (fibre 2) est collée
d’un coté sur le porte-échantillon et repose de 'autre coté sur la fibre 1, comme schématisé sur
la F1G¢.1.1.

La fibre 1 est chauffée par une excitation laser « quasi-constante ». En pratique, nous ne
possédons pas de laser continu. Nous utilisons donc notre laser impulsionnel a sa fréquence de
répétition maximale de 1 kHz. A cette cadence, la fibre n’a pas le temps de se refroidir !, ce qui
permet d’observer facilement son émission. Le temps d’intégration de la caméra étant de trois
périodes laser, nous considérons un probléme stationnaire.

Le rayonnement provenant de la fibre est collecté par un objectif & miroir x25 d’ouverture
numérique 0.4. La scene est imagée sur le capteur de la caméra par l'intermédiaire de la lentille

1. Ce qui a déja été expliqué dans le chapitre précédent SEC.2.
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Figure 3.2 : Image brute du montage a caméra IR avec deux fibres en contact. La fibre 1 -
horizontale - est chauffée par une impulsion laser a 1 kHz. La fibre 2 - verticale
- est posée sur la premiere fibre. La taille de I'image correspond a une région de
1230 pmx1540 pum dans le plan de 1’échantillon (plan objet). Cependant, notre
objectif n’est pas optimisé pour l'utilisation de la caméra IR de sorte que celle-
ci image correctement le champ vu par 'objectif uniquement sur une partie de
ses pixels. La région utile a I'imagerie est donc plus faible et est un cercle d’'un
diametre de 1200 pm environ.

intégrée a la caméra. Le grossissement obtenu est de 12.5.

La F1G.3.2 est une image infrarouge résultant de I’accumulation de 10000 images. Cette
image est réalisée par différentiation en soustrayant l'image capturée lorsque le laser est éteint
avec I'image obtenue lorsqu’il est allumé. De cette maniere, nous avons directement acces a
I’élévation en température des fibres. Cela permet également d’éliminer la diffusion optique du
rayonnement ambiant par les fibres vers le systeme de détection.

Nous observons tout de méme une forte intensité lumineuse au niveau du contact due a de
la diffusion (scattering) de la lumiére émise par la premiere fibre sur la surface de la seconde.

Le diametre mesuré de la fibre 2 (28 pm) correspond bien au diameétre de nos fibres (13 pm)
convolué & la résolution spatiale de notre systéme de détection (2x7.5 um?).

La chaleur injectée dans la premiere fibre est diffusée le long de celle-ci et évacuée par
convection. Du coté du contact, de la chaleur est transmise a la seconde fibre. La mesure du
profil de température nous permet ainsi de déterminer la résistance thermique de contact entre
les fibres.

3.2.1 Approche théorique du transfert entre les deux fibres

Dans un premier temps, nous nous intéressons au transfert de chaleur dans la premiere fibre.
Nous avons vu qu’'une fibre suspendue dans l'air chauffée en un point par un laser peut étre
assimilée & une ailette. L’échange de chaleur entre les deux fibres peut étre percu comme un flux
(ou perte) imposé a la fibre 1. Cette perte est localisée a une distance L du point de chauffage
correspondant au contact.

2. A A=5 um, le rayon de la tache d’Airy vaut 7.5 pm. Dans notre cas, il faut prendre en compte la diffraction
de part et d’autre de la fibre.
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Figure 3.3 : Probleme de superposition appliqué au croisement de deux fibres

La détermination du champ de température dans la premiere fibre fait 'objet d’un probléme
de superposition entre @, solution d’un probléeme d’ailette & température imposée? en z=0, et
¢, solution d’une ailette a flux imposé en z = L (voir F1G.3.3).

La résolution du champ de température 6 dii au chauffage laser est traitée avec la méthodo-
logie détaillée dans le chapitre précédent (SEC.2). Dans la partie suivante, nous nous intéressons
a la résolution de I’équation de 'ailette ayant un flux imposé a sa base.

Résolution de l’ailette a flux imposé a sa base :

Dans la suite nous posons le changement de variable £ = z — L afin d’exprimer le champ
de température 6’ dans le repere propre a la source de chaleur. On rappelle que I’équation de
I’ailette est la solution d’une équation différentielle de degré 2.

Cette solution est de la forme :

0'(€) = Ae™ 4 Be™ ™ (3.1)

Avec les conditions aux limites :

{Echange de chaleur au contact : £ =0 —A\ fibreci% = PTK

3.2
Température finie : & — 00 0'(§ —00)=0 (3:2)

avec Px la puissance en Watt échangée entre les deux fibres et S la section de la fibre.
La premiére équation du systeme nous permet d’établir une relation entre A, B et le courant

injecté Pk.
de’ Px

—Afire—— (£ =0) = — 3.3
fire G (6 =0) = (33)
Pk P
Afireem.(B—A)=—=B—-A=—"— 3.4
+ Afibre-m- ( )=3 NremS (3.4)
La deuxieme équation du systéme nous permet de conclure que A = 0.
On en déduit I'expression de ¢’ :
P
0'(6) = ————e ™ .
O =55 (35)
Pk
9/ — mL _—mz 36
(Z) AfibreWLSe ¢ ( )

3. On reprend la démarche précédente qui consiste a dire que la température est imposée méme si en réalité
c’est le flux qui est imposé. Celui-ci étant mal maitrisé on lui préfére la mesure de température a laquelle on a
acces directement.
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Figure 3.4 : Schéma équivalent du transfert dans la seconde fibre. Le flux de chaleur Pg prove-
nant de la premieére fibre traverse le contact (Rg) puis se dissipe dans la seconde
fibre modélisée comme deux ailettes infinies en paralléle.

D’apres le principe de superposition, le champ de température AT; dans la fibre chauffée est :

ATy (2) =0(2)+0'(2) (3.7)
AT (z) = (90 + S)\]f:f;memL> e (3.8)

Par convention nous notons ’écart de température au contact : AT = AT (2 =L).

Nous avons vu qu’il y existe une dissymétrie de part et d’autre du chauffage de la fibre.
D’un coté nous avons un probléme d’ailette simple, de ’autre nous avons un probleme d’ailette
superposé a un échange entre les fibres. On rappelle que le champ de température ATy dans le
cas d’une ailette simple (pour une fibre qui n’est pas en contact avec une autre fibre) s’exprime
de la maniére suivante :

ATl (Z) = eoe_mz (3.9)
On peut alors exprimer la puissance échangée entre les fibres a partir de ATj(z) et ATy(z) :
S Mibre
Pk = :+Lm ™ (AT — ATy) (2) (3.10)

Pour connaitre la puissance échangée entre les deux fibres, il suffit alors de mesurer 1’écart entre
les deux courbes lorsque le régime asymptotique est atteint.

3.2.2 Modélisation du transfert dans la seconde fibre et mesure de la résis-
tance thermique de contact

grace a I’EQ.3.10, la puissance traversant le contact est maintenant connue. Le flux provenant
de la premiére fibre traverse le contact puis se propage dans la seconde fibre. La modélisation
du transfert dans la seconde fibre nous permet de déterminer la résistance thermique de contact
entre les fibres. La seconde fibre est symétrique : le flux traversant le contact se sépare en deux
flux égaux, comme illustré sur la F1G.3.4.

Le flux échangé au contact de la premiere fibre étant minime, nous prenons I’hypothése que
le transfert de chaleur dans la seconde fibre est modélisé par une ailette infinie. On rappelle
qu’une ailette infinie est une ailette idéale dissipant tout le flux de chaleur injecté a sa base.
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Le modele qui vient d’étre énoncé est illustré par le schéma sur la Fi1G.3.4. Il s’exprime de
la maniere suivante :

ATy R
TPy KT

(3.11)
Dans le cas d’une ailette infinie, il est possible d’estimer la résistance thermique de 'ailette.
On définit efficacité de 'ailette, n, comme étant le rapport entre le flux évacué par une ailette

(¢) et le flux évacué sans ailette (¢°V = hSAT'). Pour une ailette infinie la totalité du flux injecté
(P) est dissipée : ¢ = P. On obtient [158] :

__r (3.12)
T~ hSAT ‘
On en déduit Ryjjerre = 5&
1
Railette = 77]7175' (313)
On sait que pour une ailette infinie cette efficacité vaut :
1
Noo = AfibreTn/h =Bi 2 (314)
En remplagant 'efficacité, n, par son expression dans I’EQ.3.14 on obtient :
Rapm — 1 (3.15)
i )\fibre.m.S '

Pour ~=1300 W.m2.K~!, R, ~ 3.8x10° K W~L.

Les résultats obtenus en comparant les profils de température sur la premiere fibre avec ou
sans contact avec la seconde sont présentés sur la F1G.3.5 et F1G.3.6. A ’aide du modele présenté,
on mesure une résistance thermique de contact entre fibre variant autour de 5x105 K.W~! en
fonction des conditions extérieures. On retrouve une valeur proche de la valeur mesurée par la
mesure SThM de la résistance thermique de contact entre une bille de verre de 20 pym et une
surface de verre Rf(ThM ~4x10 KW

3.2.3 Conclusion et ouverture

La valeur de la résistance thermique de contact mesurée par la méthode spatiale est compa-
rable en ordre de grandeur aux valeurs de résistance thermique de contact mesurées par d’autres
techniques (SThM PART.IT et 3w [87]). Cette méthode a I’avantage d’avoir une mise en ceuvre
facile car c’est une méthode optique qui ne nécessite pas d’établir un contact physique entre
le thermometre et les fibres. L’interprétation des données est presque immédiate. Une étude de
I'impact de I'humidité sur la résistance thermique de contact pourrait étre menée en placant
les fibres dans une enceinte & hygrométrie contrélée. Plus simplement, une mise en évidence
de I'impact de 'hygrométrie sur la résistance thermique de contact pourrait étre démontrée en
faisant des mesures avec le systéme de climatisation éteint puis avec le systéme de climatisation
allumé, puisque celui-ci diminue ’humidité de la piece.

Un point important est que cette méthode peut étre utilisée pour mesurer la contribution
du liant dans la résistance de contact. Pour mener & bien cette expérience il faudra simplement
ajouter du liant au contact entre les deux fibres et le chauffer afin qu’il polymérise. La mesure du
profil de température de la fibre lorsque celle-ci est chauffée permettrait de déterminer 'impact
du liant sur le transfert entre les deux fibres.
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Figure 3.5 :

Détermination de la résistance de contact - jour n°1. La partie hachurée corres-
pond au signal provenant des parois de l'objectif dont les dimensions ne sont
pas adaptées a notre capteur. Cette région n’est donc pas exploitable. La courbe
rouge représente le profil de température de la fibre 1 sur la partie sans contact.
La courbe bleue représente le profil de température du coté du contact. La puis-
sance échangée entre les deux fibres est déterminée a partir de 'encadré noir. La
température de référence ATk est déterminée au point indiqué par une fleche. La
résistance de contact Ry est déterminée & partir de Px, ATk et m.
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Figure 3.6 : Détermination de la résistance de contact - jour n°2
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L’étude de la dépendance spatiale du champ de température nous a permis d’estimer facile-
ment et rapidement la résistance de contact entre deux fibres, Rg=5x10% K.W~!. Cette méthode
pourra étre adaptée afin de mesurer I'impact du liant ou des conditions hygrométriques sur la
résistance de contact.

La mesure de la résistance de contact par une approche temporelle associée a la résolution
analytique de I’équation de la chaleur est une démarche élégante qui a permis de calculer ana-
lytiquement le champ de température dans une fibre seule chauffée par une impulsion laser.
La résolution du probleme inverse dans le cas de deux fibres en contact, que nous abordons
brievement en annexe, est cependant impossible avec les parametres inconnus actuels (puissance
injectée et résistance de contact). Une solution serait d’utiliser un logiciel de calcul & éléments
finis pour estimer le flux absorbé par la premiere fibre dans le cas d’une fibre seule puis d’utiliser
ce parametre dans un second probléme inverse réalisé également a 'aide d’un logiciel de calcul
a éléments finis.
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Chapitre 4

Vers la thermographie super-résolue

L’imagerie IR est limitée par diffraction, c’est une conséquence de la faible ouverture des
optiques IR, des grandes longueurs d’onde d’émission et de la propagation de la chaleur dans le
matériau. Au cours de ma these, nous avons travaillé au développement d’une méthode d’image-
rie infrarouge super-résolue du rayonnement thermique qui s’inspire des méthodes de microscopie
de fluorescence super-résolues telles que le PALM ! et le STORM 2 utilisées en biologie [161, 162].
Comme nous 'avons évoqué au point SEC.1.2.2 Yannick De Wilde et Elodie Perros ont développé
une méthode d’imagerie IR brevetée (réf. FR1663273) qui combine un fenétrage temporel avec
un détecteur monocanal. Pendant ma these, j’ai étendu cette approche a I’emploi d’un détecteur
matriciel (caméra IR). Cela m’a permis de suivre la dynamique de refroidissement d’une fibre,
et d’obtenir des premiers résultats de super-résolution.

L’idée principale de la méthode est de restreindre ’extension de la tache de chaleur a sa
dimension la plus faible par un fenétrage temporel apres une impulsion laser UV tres focalisée.
De cette maniere, la tache observée correspond a la convolution d’une faible diffusion de la
chaleur dans le matériau et de la tache de diffraction. Il suffit ensuite de localiser le centre
de celle-ci pour trouver 'origine du signal. Une image super-résolue compléte est obtenue en
balayant le plan XY.

4.1 De la détection simple a la caméra IR

4.1.1 Principe de la mesure monocanal

La méthode développée par Elodie Perros [85] repose sur la résolution temporelle du détecteur
MCT et sur la fonction « Boxcar » de la détection synchrone UHFLI - Zurich Instruments.
L’option « Boxcar » intégre le signal PWA (dynamique temporelle) sur une fenétre temporelle
définie par I'utilisateur. En d’autres termes, la fonction « Boxcar » effectue un fenétrage temporel
du signal collecté. Si cette fenétre coincide avec 'excitation UV, il est possible de réduire la tache
de chaleur a ses dimensions les plus faibles. Une image super-résolue est obtenue en balayant
I’échantillon avec le laser UV et en enregistrant point par point le signal infrarouge aux temps
courts en fonction de la position du laser UV sur I’échantillon. La limite majeure de cette
méthode d’imagerie repose sur I'utilisation d’un unique pixel.

En pratique, la fonction « Boxcar » n’est pas uniquement l'intégration du signal sur une
fenétre temporelle. Elle posseéde aussi une option permettant de s’affranchir des problémes liés
a un offset ou a une dérive de la valeur moyenne du signal. Dans notre cas, cela nous permet de
nous affranchir de la dérive thermique en définissant une fenétre de référence de la méme durée

1. Photo-Activated Localization Microscopy
2. Stochastical Optical Reconstruction Microscopy
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Figure 4.1 : Principe de la mesure « Boxcar ». Le rectangle bleu représente le fenétrage tem-
porelle. La zone rouge représente 'intégration du signal de référence. Le signal
« Boxacr » est obtenu en soustrayant l'intégration du signal de référence (rouge)
a lintégration du signal d’intérét (bleu).
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que la fenétre d’intérét. Cette fenétre de référence est positionnée a un moment du cycle ou la
fibre s’est refroidie. Le signal « Boxcar » est obtenu en soustrayant l'intégration du signal de
référence a I'intégration du signal d’intérét, ce qui est illustré sur la F1G.4.1.

Pendant ma these j’ai travaillé au développement d’une méthode qui combine le fenétrage
temporel et 'imagerie de la tache de chaleur avec une caméra IR. L’utilisation d’'une caméra
IR permettrait d’obtenir directement I'image de la source de chaleur ou de la distribution de la
chaleur au voisinage de la source de chaleur quasi-ponctuelle induite par le laser UV, aprés un
délai fixé par rapport a 'impulsion UV. Une difficulté a surmonter est que ces caméras ont une
résolution temporelle qui est moins performante que celle d’'un détecteur MCT.

Nous avons évoqué ci-dessus qu’il y a un lien étroit entre résolution spatiale et résolution
temporelle. Il est donc nécessaire d’améliorer la résolution temporelle de notre caméra IR. Dans
les paragraphes suivants, nous verrons les stratégies mises en place pour augmenter la résolution
temporelle de notre caméra IR.

4.1.2 Transposition du dispositif monocanal a la caméra IR

La solution évidente pour capturer la dynamique de refroidissement de la fibre dans sa
globalité est de reproduire la fonction « Boxcar » avec la caméra IR. Pour cela, une fibre de
verre industrielle est suspendue dans l'air et excitée avec le laser UV impulsionnel. La cadence
de répétition du laser est choisie a 50 Hz de maniere a ce que la fibre relaxe entierement entre
deux impulsions. Le fenétrage temporel est obtenu en réduisant la fenétre d’intégration a 100 us
voire 50 ps. Il suffit alors de synchroniser le déclenchement de 1’enregistrement sur la pulsation
laser.

Pour des aspects pratiques, nous utilisons un générateur de fonction & deux voies (Agilent
81150A) afin de déclencher a la fois 'excitation laser et l'enregistrement. Le laser UV possede
un port analogique permettant de mesurer son activité, mais le signal qu’il produit est faible et
bruité, ce qui restreint son utilisation pour déclencher ’enregistrement de la caméra. Notre gé-
nérateur de fonction a ’avantage d’utiliser la méme horloge pour les deux voies rendant possible
I’ajustement du déphasage entre les signaux avec une grande précision de 0.1° = 6 us a 50 Hz
ce qui est tres faible devant la fenétre d’intégration.
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Pour réaliser la capture, nous nous assurons que le systéme optique - excitation et collection-
soit bien aligné. Pour cela nous chauffons d’abord la fibre en ajustant la cadence du laser a 1 kHz
pour atteindre un régime quasi-stationnaire. La température de la fibre augmente graduellement.
Il est alors possible de voir nettement la fibre et la tache de chaleur. Nous réduisons ensuite le
nombre de pixels a une demi-fenétre (320x256 pixels) pour améliorer la cadence de la caméra
en diminuant ’espace de stockage nécessaire pour les données.

Puis nous réduisons le temps d’intégration a 100 us, par exemple, et nous abaissons la
cadence du laser a 50 Hz. La caméra n’étant pas paramétrée pour fonctionner avec des temps
d’intégration différents des parametres d’usine, la réponse de chaque pixel n’est plus connue dans
ce cas. Il est alors nécessaire de réaliser une correction (NUC) pour pouvoir faire des mesures.
Cette opération doit étre réalisée devant une scéne uniforme en luminance. C’est pourquoi nous
translatons la fibre sous 'objectif Cassegrain pour la sortir du champ de vue, et acquérir une
image sans échantillon. La correction est réalisée a partir de cette scéne homogene avant de
remettre la fibre & sa position initiale.

Le signal mesuré est de faible amplitude et le niveau de remplissage moyen des pixels d’une
image est ~ 300-400 bits contre ~8000 pour un temps d’intégration de 3 ms. Les images sont
réalisées sans filtre car ’absorption de ces derniers ne permet pas d’obtenir un niveau de signal
suffisant pour 'imagerie. Pour obtenir le meilleur rapport signal a bruit possible, nous accumu-
lons 75000 images, ce qui nécessite environ 12 Go de mémoire. Ces images sont importées dans
ImagelJ puis sommées, réduisant ainsi leur taille & 320 Ko environ (320x256 pixels codés sur 32
bits). Le contraste obtenu ne permet cependant pas de visualiser la fibre ou la tache de chaleur,
puisque la température de la fibre augmente trop peu pour se démarquer de la température
ambiante.

La solution consiste donc a soustraire une image de référence de la méme fibre non chauffée - a
la maniére de la fenétre de référence dans la fonction « Boxcar » dans le cas monocanal. Dans un
premier temps, nous avons donc capturé une fibre non chauffée (75000 images) et nous réalisons
une soustraction a partir de cette scéne non chauffée. Le probleme est que 'enregistrement de
75000 images a 50 Hz dure environ 15 minutes, ce qui laisse le temps au systeme de dériver
thermiquement. Par conséquent, la soustraction entre la scéne chauffée et non-chauffée ne se fait
pas sur deux images superposées, ce qui crée des artéfacts.

Pour réduire I'impact des dérives thermiques, nous avons décidé de réaliser consécutivement
I'image d’intérét et 'image de référence. Pour ce faire, la période d’excitation est choisie tres
grande devant le temps de relaxation et la cadence de la caméra est choisie deux fois supérieure
a la fréquence laser. Le principe est illustré sur la F1G.4.2. Un total de 150000 images sont
collectées a la fréquence maximale de 80 Hz. Lors du post-traitement, les images sont séparées
en deux groupes : fibre chauffée et fibre non-chauffée. Les images appartenant a chaque groupe
sont sommées puis soustraites pour obtenir I'image de droite de la F1G.4.2. L’image est obtenue
dans un temps plus court que la méthode précédente (environ 15 minutes contre 15 minutes+15
minutes pour la méthode précédente). La dérive moyenne de I'image de référence est similaire &
la dérive moyenne de I'image d’intérét, ce qui permet d’améliorer la qualité de I'image.

Avec cette méthode nous avons réussi a produire des images avec des temps d’intégration aussi
courts que 30 us. Cependant, le signal obtenu dans ce cas est naturellement tres bruité car il y a
peu de photons disponibles pour une fenétre d’intégration aussi courte. Il est alors trés compliqué
de déterminer le début de ’excitation pour obtenir I’extension spatiale minimale de la tache de
chaleur. En effet, I’expérience dérive dans le temps et ’étude d’une seule fenétre temporelle dure
15 minutes. La détermination précise du déphasage a implémenter pour synchroniser exactement
I’excitation avec ’enregistrement de I'image devient impossible. Pour les mémes raisons, ’étude
de la dynamique de refroidissement de la fibre par cette méthode n’est pas réalisable. L’obtention
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Figure 4.2 : Image de Type Boxcar avec la caméra IR. L’image de la fibre a température
ambiante (fenétre en rouge sur la courbe de gauche - la fenétre n’est pas a échelle)
est soustraite a I'image de la fibre au temps ¢ (en bleu). Les rectangles de couleurs
représentent le niveau de remplissage des pixels. L’image obtenue, & droite, est
une image de la tache de chaleur localisée, ’échelle de gris utilisée est une unité
arbitraire en bits. Le temps d’intégration ici est de 50 us.

du thermogramme - semblable a une mesure PWA avec notre dispostif monocanal - d’une fibre
excitée a 100 Hz avec une discrétisation temporelle de 100 ps prendrait au minimum 25 heures
(15 minutes x 100 fenétres).

4.2 Nouvelle stratégie d’imagerie

Nous avons mis en place une nouvelle stratégie permettant d’augmenter le contraste entre
la fibre et son environnement ainsi que de réduire le temps nécessaire a l’observation de la
dynamique temporelle.

4.2.1 L’excitation UV

La température de 1’échantillon étant trées proche de I'ambiant? et le signal caché par le
bruit, le transfert de chaleur dans la fibre devient difficile a observer avec de faibles fenétres
d’intégration. Pour y remédier, I’idée est de chauffer davantage la fibre pour qu’elle se démarque
du rayonnement ambiant. La difficulté est que I'unique source laser UV dont nous disposons a
une durée d’impulsion de 1 ns. Nous avons décidé d’augmenter la cadence d’excitation UV de
maniere a ce que la fibre ne refroidisse pas entierement entre deux impulsions UV. La température
moyenne de la fibre est donc plus élevée pendant I'expérience. Cela ne constitue pas un probleme
puisque ce qui nous intéresse est la dynamique de refroidissement aux temps courts entre deux
impulsions UV.

Cette méthode d’excitation est similaire & la Time Domaine ThermoReflectance (TDTR)
décrite dans la PART.I SEC.2.2.3. La fibre est chauffée par un laser UV pulsé avec une fréquence
de 1 kHz ou 333 Hz correspondant & 10 ou 30 fenétres d’intégration de la caméra lorsque celle-ci
est paramétrée avec un temps d’intégration de 100 ps. La période d’excitation est assez courte
pour que la fibre ne relaxe pas totalement en température.

3. Dans le cas d’un chauffage impulsionnel a 50 Hz, ’élévation de température de la fibre est de 'ordre de
0.3 K - voir F1G.2.1. Cette élévation de température devrait étre moins importante dans le cas d’un chauffage
impulsionnel.
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Le fenétrage temporel est réalisé a l'aide du générateur de fonction. Il commande d’une
part 'excitation laser a une période Tj,qe et d’autre part ’enregistrement a la période Tep, =
Tiaser + 1T avec IT le temps d’intégration de la caméra. L’enregistrement est décalé d’un temps
d’intégration entre deux images consécutives afin de séquencer le signal périodique. On obtient
ainsi la dynamique du refroidissement entre deux impulsions.

En pratique, la cadence maximale de la caméra, lorsque celle-ci est utilisée avec une demi-
fenétre, est de 465 Hz ce qui est plus faible que 1 kHz. Dans ce cas, la caméra est actionnée
avec une période T4 = 3T juser + 1T, La caméra capture une image sur trois excitations laser.
Nous avons fait le choix d’accumuler 150000 images (nécessitant environ 24Go de stockage) ce
qui correspond a 15000 images par fenétre temporelle lorsque nous discrétisons la période en 10
pas de temps et 5000 images par fenétre temporelle lorsque celle-ci est discrétisée en 30 pas de
temps. Le nombre d’images choisi pour ’accumulation est défini relativement aux performances
de nos ordinateurs qui ont une mémoire vive de 32 Go.

Les images extraites de la caméra sont exploitables avec ImageJ sous un format propriétaire.
Ce format & l'avantage d’afficher a la fois le niveau de remplissage (en bits) de chaque pixel
et la correspondance en température dans les cas de figure ou la caméra est utilisée dans les
conditions d’usine. La sommation par séquence n’étant pas une fonction implémentée sur ImagelJ,
pour extraire les enregistrements il faudrait convertir les images au format TIFF. La mémoire
nécessaire a cette opération est au moins deux fois plus grande que la mémoire dédiée au stockage
du film.

Nous avons fait le choix d’implémenter un plugin dans ImageJ afin de réaliser le post-
traitement directement sur ImageJ en utilisant le moins de mémoire vive possible. Ce plugin
classe les images en fonction de l'instant ou elles ont été capturées (t =0, t = IT, t =2IT, ....,
t=(N—1)IT). Les images correspondant & un méme instant sont sommées. On obtient alors
une séquence de N images correspondant & la discrétisation de la période laser en IV séquences
visibles sur la F1G.4.3. Cette opération permet aussi de réduire la taille de la séquence a N
images de 320 Ko environ ce qui facilite leur manipulation.

La F1G.4.3 représente la séquence obtenue par la technique décrite ci-dessus. La F1G.4.3a
est une image de ’accumulation de la chaleur au sein de la fibre due a une cadence d’excitation
UV plus élevée que le temps de relaxation de la fibre. Dans la Fi1G.4.3b, on observe une faible
élévation en température. Puis pour la F1G.4.3¢ on observe un signal plus fort. L’excitation UV
a donc lieu entre la deuxiéme et la troisieme image. On observe ensuite une diminution du signal
jusqu’a F1G.4.3j ol on retrouve une image semblable a 'image initiale.

Il est en théorie possible d’extraire 1’évolution de la tache de chaleur correspondant au temps
courant ¢ > 0 en faisant une soustraction entre 'image au temps ¢ et 'image (a) de la F1G.4.3,
représentant le signal résiduel. Le niveau de bruit reste tout de méme trés important, ce qui est
principalement dii au manque de puissance disponible avec notre laser UV pour chauffer la fibre
efficacement.

4.2.2 Traitement des résultats par décomposition en valeurs singulieres

Ces travaux ont été inspirés par le tutoriel dispensé par Laurent Ibos et Johann Meulemans
a Iécole d’été Thermal Measurements and Inverse Techniques, [94].

La décomposition en valeurs singulieres (SVD)* - ou analyse des composantes principales
- est un outil algébrique qui peut étre considéré comme l’extension de la décomposition en
valeurs propres pour des matrices non carrées et des matrices non-symétriques. Cette méthode
est largement répandue dans différents domaines scientifiques :

4. SVD pour Singular Value Decomposition en anglais.
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Figure 4.3 : Capture de la dynamique de refroidissement de la fibre entre deux excitations UV
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En statistique : elle permet d’identifier des similitudes (ou « structures ») dans un ensemble
de réalisations aléatoires et d’avoir une description compacte de cet ensemble. Cette outil
statistique s’apparente a des techniques de maximisation de la variance ou & la méthode
des moindres carrés.

La SVD est largement utilisée dans le traitement du signal ou d’images. Elle trouve son
utilité dans la compression des données, le filtrage des signaux [163], la classification des si-
gnaux et la récupération d’information [164, 165]. La SVD permet, entres autres, d’extraire
un signal d’intérét du bruit.

Elle est également utilisée dans différents domaines de l'ingénierie (aéronautique, méca-
nique, mécanique des fluides, bio-mécanique, thermique etc.) pour construire des modeles
dynamiques de faibles dimensions afin de reproduire le comportement dynamique de sys-
temes décrits par des équations aux dérivées partielles. Cela permet de simplifier les simu-
lations numériques en utilisant des modeéles moins complexes : ¢’est la réduction de modele.
Les modeles simplifiés sont obtenus en projetant les équations aux dérivées partielles du
probléme sur la base engendrée par un nombre limité de fonctions propres obtenues par
SVD de données simulées [166].

En thermique, la SVD est un outil utilisé dans le cas des problémes inverses. Nous avons
déja évoqué le fait qu’elle s’apparente a la méthode des moindres carrés. Elle peut étre
employée pour minimiser la fonction de cofit.

Enfin, la SVD est aussi utile dans le controle non destructif. Elle a été introduite dans
le domaine de la thermographie par Rajic en 2002 [167]. Depuis, elle a été associée a la
méthode Flash notamment pour détecter les fissures dans ’asphalte [168], caractériser le
vieillissement des peintures [169], ou encore quantifier les ponts thermiques [170].

Approche théorique

Soit X une matrice de données de dimension m x n. La décomposition en valeurs singulieres
de X est la factorisation algébrique suivante :

X=UxSxV (4.1)

X est la matrice de données de dimension (n,m). Dans le cas de la thermographie, le
vecteur X; jc(1 ) correspond a l'image capturée au temps ¢;, voir £Q.4.2. Chaque image
de la séquence est préalablement convertie en vecteur colonne de taille (1,m) avec m =
640x512.

La matrice U est une matrice orthogonale de dimension m x n. Elle représente les différents
modes orthogonaux du jeu de données. Dans le cas de I'imagerie, elle décrit la variation
spatiale (mode) de la séquence d’images. Chaque colonne décrit un mode différent, il y a
donc autant de modes qu’il y a d’images.

S est la matrice diagonale regroupant les valeurs singulieres de X classées dans 'ordre
décroissant.

La matrice V est une matrice orthogonale de dimension n x n. Elle regroupe les compo-
santes principales qui représentent la variation temporelle des données.
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Figure 4.4 : Illustration de la SVD appliquée a une séquence de 10 images : Fréquence la-
ser : 1kHz - temps d’intégration 100us. Le calcul de la SVD a été effectué sous

MATLAB.
X = U X S X \&
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Interprétation et exploitation

La séquence d’image est donc décomposée en dépendance spatiale (ou mode) U et dépen-
dance temporelle V par I'intermédiaire de la matrice des valeurs singulieres S qui évalue I'im-
portance des informations contenues dans les différents modes. L’idée est la suivante : les modes
rassemblent les caractéristiques (ou motifs) communes a toutes les images. Si la valeur singuliére
correspondant & un motif est élevée cela signifie que celui-ci se répete dans un grand nombre
d’images. Dans le cas de I'excitation d’une fibre enregistrée sur 10 images visibles sur la F1G.4.3,
le premier mode - visible sur la F1G.4.4 - U - correspond a I’environnement et au motif de la
fibre associé a sa température résiduelle entre deux impulsions, que 1’on retrouve sur toutes les
images.

L’étude de ces valeurs singuliéres (coefficients diagonaux de la matrice S) nous renseigne sur
les informations contenues dans notre séquence. En effet, plus la valeur singuliere est grande
plus l'information a d’importance. En d’autres termes, le premier mode décrit la séquence de la
facon la plus simple possible, le second mode ajoute un niveau de détail supplémentaire et ainsi
de suite. Par exemple, le deuxiéeme mode de U (F1G.4.4) correspond & un mode de chauffage qui
est la conséquence de ’excitation UV.

Pour évaluer les modes importants, il suffit de tracer les valeurs singulieres, correspondant
a S sur la F1G.4.4. Le profil en forme de « L » est une caractéristique commune aux SVD.
Les premiers modes (grandes valeurs singulieres) correspondent a l'information principale, puis
on observe toujours un changement de pente qui correspond au moment ou I'information est
confondue avec le bruit. Dans notre cas, les modes supérieurs a 3 sont de tres faibles amplitudes
et sont considérés comme du bruit.

L’étude de cette fonction « L » permet de réduire le bruit d’une séquence en supprimant les
modes les plus élevés. Cet opération n’est pas nécessairement néfaste puisque les modes élevés
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Figure 4.5 : Illustration de la SVD appliquée a une séquence de 30 images : Fréquence laser :
333 Hz - temps d’intégration 100 ups. Le calcul de la SVD a été effectué sous
MATLAB.

contiennent peu d’information. L’utilisation de matrices SVD tronquées est une méthode de
filtrage tres efficace.

La dépendance temporelle des modes est décrite par la matrice V?, chaque ligne de V* décrit
I’évolution temporelle du mode n correspondant. Elle montre a quel instant les modes entrent
en jeu dans la séquence d’images. Le signal du premier mode (correspondant a ’environnement
et a la température résiduelle de la fibre) est constant puisqu’il est commun & toutes les images.
Pour le deuxiéme mode, on observe que celui-ci augmente & partir de la deuxiéme image, atteint
son maximum a la troisieme image puis décroit continuellement jusqu’a la fin de la séquence.
Pour le troisieme mode, on retrouve une augmentation du signal a la seconde image et une
décroissance avant d’étre confondu avec le bruit. Le quatriéeme mode est tres bruité, il n’apporte
pas d’information supplémentaire.

La SVD décompose son jeu de données sur des modes (au sens du traitement du signal)
inhérents a ces données. Dans notre cas, le jeu de données est trés bruité et il est possible que la
SVD cherche a décomposer les données sur une base qui méle les modes de chauffage (du point
de vue thermique) avec des motifs liés & un bruit qui se répete dans les données. Pour cette
raison nous pensons que le mode de chauffage est la somme des modes 2 et 3 déterminés par le
traitement du signal.

La SVD, réalisée avec MATLAB, nous permet donc de capturer la dynamique de chauffage et
refroidissement de la fibre avec une résolution temporelle de 100 us. Pour illustrer son efficacité
nous avons excité la fibre a une cadence plus faible pour apprécier la dynamique de refroidis-
sement. La fréquence d’excitation choisie est 333 Hz permettant de réaliser une séquence de 30
images en discrétisant 3 ms en une série de fenétres correspondant chacune a un temps d’inté-
gration de 100 us. La période choisie est assez longue pour que la fibre ne relaxe pas totalement
en température.

Les résultats sont visibles F1G.4.5 ou nous avons représenté que le deuxiéme mode et sa
dépendance temporelle. On remarque que le chauffage commence au pas de temps 26 pour
atteindre un maximum au pas de temps 29 puis un refroidissement qui va du pas de temps 29
a au pas de temps 25.

La SVD est un outil intéressant qui extrait les dépendances spatiales et temporelles d’une
séquence d’images en utilisant, dans notre cas, une puissance de calcul raisonnable. L’association
de la SVD a une méthode Flash donne acces a des modes de chauffage dépourvus de bruit. Cet
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> —
Figure 4.6 : Schéma du balayage de la fibre par le laser UV. La fibre intercepte une section du
faisceau laser plus importante lorsqu’elle est hors focus.

outil présente les caractéristiques adéquates pour effectuer de I'imagerie super-résolue. La SVD
permettrait idéalement de sélectionner le mode de chauffage (dépourvu de bruit) apparaissant
en premier dans le thermogramme. L’image de ce mode étant limitée par diffraction, il est
échantillonnée sur plusieurs pixels de la caméra. Il suffirait alors de segmenter 'image et de
trouver le centre du mode a l'aide d’un fit gaussien pour déterminer le point de chauffage avec
une précision meilleure que la limite de diffraction, a I'instar de ce qui est fait en microscopie
de fluorescence PALM ou STORM.

4.3 Application a I’imagerie IR super-résolue

Dans cette partie, nous verrons comment nous avons utilisé la SVD pour obtenir une image
super-résolue d’une fibre de verre. La méthode que nous proposons vise a résoudre une difficulté
rencontrée avec la méthode de fenétrage temporel combinée a ’emploi d’un détecteur IR mono-
canal (these de Elodie Perros [171]) qui nécessite de maintenir le faisceau UV focalisé sur 'objet
pendant que celui-ci est balayé dans le plan focal d’un objectif de microscope UV, ce qui pose
naturellement probleme lorsque 1'objet est un cylindre de diamétre micrométrique comme une
fibre de verre.

Ce probleme de défocalisation du faisceau laser UV d’excitation thermique au cours du
balayage est illustré sur la F1G.4.6. Pour obtenir une image super-résolue d’une fibre de verre,
nous allons exploiter tous les avantages qu’offrent I’échantillonnage de la tache de chaleur sur
plusieurs pixels de notre caméra IR pour super-localiser celle-ci et ainsi étre moins sensible en
la focalisation du laser UV.

4.3.1 Définition d’un nouveau critére de localisation

L’idée de notre approche est de regarder 'amplitude et I’extension spatiale du chauffage de
la fibre en fonction de sa position. Le chauffage a une faible extension spatiale et une grande
amplitude lorsque la fibre coupe le plan focal de I'objectif UV. A l'inverse, le chauffage a une
faible amplitude et est spatialement plus étendu lorsque la fibre n’est plus au plan focal de
I’excitation. Pour chaque élément de surface de la fibre conjugué avec un pixel de la caméra IR,
I’énergie recue est plus faible quand le spot UV est défocalisé puisque la puissance surfacique
est alors plus faible.

Il est tout d’abord important de noter que si la fibre est chauffée en régime quasi-stationnaire
(haute cadence de répétition du laser UV) et si I'on observe la tache de chaleur avec un grand
temps d’intégration de la caméra IR (3 ms), la méthode de super-localisation de la tache ne
fonctionne pas car celle-ci est trop étendue, une large portion de la fibre étant chauffée en
permanence.

Une solution consiste a s’intéresser uniquement a la dynamique du chauffage. Nous avons vu
que les signaux mesurés sont tres bruités et qu’il est difficile de définir proprement le mode de
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Figure 4.7 : Imagerie IR résolue

chauffage. La SVD semble étre I’outil adapté puisqu’elle fournit directement le mode de chauffage
en rejetant le bruit.

En tenant compte de ces aspects, le protocole d’imagerie super-résolue que j’ai mis en place
in fine est le suivant : la fibre balaye le plan XY avec un pas de 2 ym. Le pas peut étre réduit
mais il résulte d’'un bon compromis entre résolution spatiale et durée des mesures. Le balayage
est réalisé a l'aide du logiciel R9 (RHK). Pour chaque point, nous relevons une séquence de
10 images qui échantillonnent la période laser (1 ms) en 10 fenétres de 100 us. Pour obtenir,
un rapport signal a bruit satisfaisant nous capturons 150000 images a 322 Hz. La durée de
I’acquisition pour un point du balayage est de 7 minutes environ. Les images sont post-traitées
avec ImageJ puis la SVD est réalisée avec MATLAB.

4.3.2 Résultats

L’étude de la dynamique de chauffage de la fibre consiste a étudier ’amplitude et la section
a mi-hauteur du mode de chauffage de la SVD pour chaque point sondé par le laser.

La F1G.4.7a représente I'amplitude du mode de chauffage en fonction de la position de la
fibre. On observe que cette amplitude est faible de 0 & 6 pym et au-dela de 16 pm; elle est
importante entre 6 et 15 pm. Inversement, la largeur a mi-hauteur du signal est faible de 8 a
14 pm et forte en dehors (F1G.4.7b). Le premier point du balayage n’est pas représenté sur la
F1G.4.7b a cause du bruit trop important, qui conduit a rendre impossible la définition d’une
largeur & mi-hauteur qui aurait du sens. Les différentes coupes sont disponibles en ANNEXE.C.

On remarque donc que le chauffage est plus important et plus localisé lorsque la fibre se
situe dans le plan focal du laser UV. La fibre chauffe moins mais sur une surface plus étendue
lorsqu’elle est 1égerement en dehors du plan focal de I’'objectif de microscope utilisé pour focaliser
le laser UV. L’intervalle pour lequel 'amplitude du chauffage est important - ou inversement
I'intervalle pour lequel la largeur a mi-hauteur est faible - permet d’estimer la taille de la section
de la fibre qui est efficacement chauffée par le spot laser UV focalisé pendant le balayage. Dans
notre cas, cette section mesure entre 8 et 10 pm, valeur bien plus faible que ce que fournirait
une image de microscopie IR classique de la fibre limitée en diffraction. Rappelons en effet que
la taille d’une fibre calibrée de 13 um dans le plan image de notre systéme de microscopie IR
est de 25 pm environ avec un objectif d’ouverture numérique O.N. = 0.4.
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4.3.3 Discussion

Nous ne disposons pas de I’échantillon idéal pour évaluer la résolution de cette méthode mais
nous sommes néanmoins capables de résoudre les parois de la fibre avec une précision de 2 a 3
points. La résolution spatiale de notre systeme est donc estimée a 4 pm.

Nous avons développé une méthode permettant d’augmenter la résolution temporelle de la
camera IR de 3 ms a 100 ps. L’utilisation de la SVD a permis d’extraire le chauffage de la fibre
de son environnement. L’étude des composantes principales de la SVD nous fournit 1’évolution
du chauffage avec une résolution temporelle de 100 ps. La définition de nouveaux criteres a
rendu possible la réalisation d’une image résolue d’une fibre de verre d’un diametre de 13 pm.

Une des limites qui demeure est que le systeme ne peut étre utilisé qu’en transmission a
I’heure actuelle. La tache observée par le systeme est convoluée a la propagation de la chaleur
dans I’épaisseur de I’échantillon. Une amélioration possible pour restreindre la taille de la tache
de chaleur a sa dimension la plus faible serait de travailler en réflexion en inclinant 1’échantillon.
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La méthode de caractérisation développée au cours de cette partie est une méthode Flash
adaptée aux méthodes de microscopie. Cette méthode a été dotée de deux outils complémen-
taires, détecteur MCT monocanal et caméra IR, permettant de combiner résolution spatiale et
résolution temporelle. Nous avons proposé différentes approches exploitant les dimensions spa-
tiales du champ de température d’une ou plusieurs fibres chauffées par un laser impulsionnel
pour identifier des parametres inconnus : coefficients de pertes par convection et résistance de
contact entre deux fibres.

L’étude temporelle et spatiale d’une fibre de verre chauffée par un laser UV a permis d’obtenir
deux mesures complémentaires du coefficient de pertes par convection. Pour des fibres de 13 pm
de diametre le coefficient de pertes par convection h® est estimé entre 800 et 1800 W.m 2. K.
Cette valeur est élevée par rapport aux valeurs usuelles de coefficient d’échange par convection
(on rappelle qu’une valeur admise du coefficient de pertes par convection pour un mur vertical
est 5 W.m~2.K~!) mais elle reste en accord avec la littérature pour des objets de cette taille. Le
coefficient d’échange par convection semble étre exalté pour les objets micrométriques comme
nous avions déja pu le voir dans nos mesures SThM.

L’acquisition d’une caméra IR a permis de simplifier grandement la méthode de détermina-
tion de la résistance de contact entre deux fibres. La résolution spatiale de la caméra associée a
un chauffage quasi-constant a permis de passer d'un probléme complexe de transfert de chaleur
a un simple probléeme d’ailettes. Il est alors possible d’estimer le flux échangé entre les fibres a
partir de cette modélisation. Un modele simplifié du transfert dans la seconde fibre nous permet
d’extraire la résistance thermique de contact entre deux fibres dans les conditions ambiantes :
Ry =5x10 K. W, Les perspectives de cette méthode sont une étude sous atmosphére controlée
et une mesure de 'impact du liant sur le transfert entre fibres.

Enfin, nous avons vu comment augmenter la résolution temporelle de la caméra pour per-
fectionner nos méthodes d’imagerie super-résolue. D’abord, le nombre de pixels est réduit a
320x256, la scene est ensuite séquencée avec un temps d’intégration diminué a 100 us. L’acqui-
sition répétée d’'une méme scéne permet d’augmenter le rapport signal a bruit. Nous pouvons
extraire les différents modes de chauffage et leur dépendance temporelle a I’aide d’une SVD qui
discrimine le bruit environnant.

L’utilisation de la SVD et la définition de nouveaux critéres nous ont permis d’enregistrer
un profil super-résolu de I’échauffement d’une section de fibre présentant un étalement inférieur
a 10 pm, alors que le diametre d’une image thermique mesuré par des méthodes limitées par
diffraction serait de 25 um. Pour I'instant, le systéme est limité a la caractérisation des fibres,
mais I'implémentation d’une excitation moins abrasive - comme une diode UV ou un laser
permettant des impulsions plus longues - permettrait d’ouvrir le champ des possibilités a tout
objet absorbant dans le domaine de I'ultraviolet.
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Les travaux de cette theése s’inscrivent dans la dynamique soutenue par les politiques pu-
bliques (régulations thermiques 2012 et 2020, COP21), la recherche et le monde industriel ; cette
dynamique vise & construire des batiments plus respectueux de I’environnement et a restaurer le
parc immobilier actuel. L’isolation thermique est une cause majeure de pertes d’énergie dans le
secteur du batiment, et nécessite d’'importants efforts de recherche en vue de trouver des voies
d’améliorations.

Dans ce contexte, les objectifs de ma these étaient d’apporter une caractérisation microsco-
pique du transfert de chaleur dans la laine de verre et en particulier entre deux fibres de verre.
Nous avons proposé une mesure thermo-résistive de la résistance thermique de contact basée sur
les méthodes SThM d’une part, et une caractérisation optique du transfert microscopique de
chaleur dans une fibre de verre et entre fibres de verre basée sur leur rayonnement infrarouge,
d’autre part. Nos études s’appuient donc sur deux familles de mesures : les mesures ou le capteur
est en contact avec ’échantillon et les mesures sans contact. Pour cela, nous avons mené trois
études complémentaires :

- La premiere est une étude des propriétés d’émission d’une fibre de verre dans le domaine
de linfrarouge;

- La deuxiéme est une mesure thermorésistive de la résistance thermique entre deux éléments
de verre placés dans le vide ou a l’air ambiant ;

- Enfin, la derniere étude est une mesure optique du transfert de chaleur dans une fibre et
entre deux fibres.

Le premier volet de cette thése a concerné la caractérisation des propriétés d’émission d’une
fibre de verre dans le domaine de I'infrarouge. C’est un enjeu important pour comprendre com-
ment les fibres interagissent entre elles par raynnement dans un régime ou leur dimension voisine
de la longueur d’onde les rends susceptibles de présenter des résonances géométriques. Une dif-
ficulté majeure dans ce type d’étude était due au diametre des fibres qui est inférieur au champ
de vue de notre instrumentation. Pour y pallier, nous avons utilisé une méthode de spectromé-
trie infrarouge a modulation spatiale développée au laboratoire qui nous a permis de mesurer le
spectre d’émission thermique de fibres de verre de différents diametres chauffées a 440 K.

Une approche théorique basée sur la théorie de Mie réalisée par nos collegues de 1'Institut
P’ a permis de confirmer que le spectre mesuré est bien celui de 1’émission des fibres indivi-
duelles, sans contribution significative de la diffusion. Les fibres de verre présentent les mémes
bandes d’absorption que le matériaux brut : entre 8 et 12 um puis entre 18 et 26 um, et une
bande d’absorption plus faible autour de 7 pm. Enfin, les fibres de plus petit diameétre semblent
transmettre moins d’énergie que les fibres de diametre plus élévé puisque 'intensité mesurée sur
I’ensemble du spectre double lorsque le diametre de la fibre augmente de 4 a 9.5 pm.

Ce travail fait ’objet d’une publication : Thermal emission from a single glass fiber Journal
of Quantitative Spectroscopy & Radiative Transfer [129]
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Le deuxieme volet de cette these est une mesure thermo-résistive sous vide et a l'air ambiant
de la résistance thermique de contact entre deux éléments de verre. Pour cela nous avons cong¢u
un montage SThM permettant de mettre en contact une bille de verre de 20 pum - collée sur une
sonde SThM - avec une surface plane de verre par I'intermédiaire de translations piézoélectriques.
Des études dites d’approche ou la bille est chauffée en son sommet par la sonde SThM tout en
étant mise en contact avec la surface sont réalisées sous vide (~107% mbar) ou & lair ambiant.
Ces approches permettent de caractériser les différents transferts de chaleur.

> Le premier aspect des expériences SThM est une mesure sous vide visant a reproduire les
conditions d’un panneau super-isolant. Les canaux de transfert sont le transfert radiatif, la
conduction & travers le cantilever et le transfert a travers la bille et le contact. La conduc-
tance du cantilever - G¢ = 4.6540.01 uW.K~! (ou 2.15x10°> K.W~!en résistance) - a pu
étre mesurée loin de la surface. Un modele de transfert de chaleur dans une sphere chauffée
par deux canaux de section différente a été proposé pour estimer la résistance thermique
de la sphére (Rg=4.841x10% K.W™1!) et la surface effective de contact, ex ~40 nm. La
valeur de la résistance de contact mesurée sous vide est 1.4x107 K. W1,

Dans cette expérience, les effets radiatifs n’ont pas été pris en compte, ceux-ci étant de
trés faible amplitude et indécelable par notre systéme de mesure. Des mesures avec des
billes de 40 et 60 um seront réalisées a I’avenir pour tenter de capturer les effets de champ
proche dans le transfert radiatif.

D> Les mesures a ’air ambiant ont pour but de reproduire les conditions d’utilisation usuelles
des panneaux de laine de verre classiques. L’analyse des canaux thermiques est cependant
plus ardue puisque la présence de l'air engendre & la fois un nouveau canal de conduction
mais aussi de possibles échanges convectifs.

Les approches réalisées a de grandes distances (>200 pm) nous ont permis de conclure
que les pertes par convection dominent lorsque la bille est loin de la surface mais que leur
impact diminue & proximité de la surface, I'effet du couplage conductif devenant alors plus
important.

Pour mesurer la résistance de contact, nous avons évalué, a 'aide d’une approche phéno-
ménologique, le transfert entre la sphere et la surface lorsque ces deux éléments sont en
contact, et juste avant le contact. La résistance de contact, Ry, mesurée varie de 4 x 10°
et 1.1 x 10” K.W~'en fonction des conditions extérieures. Ces travaux sont résumés dans
un article qui vient d’étre soumis : Quantitative measurement of the thermal resistance
between glass micro-objects from finite distance to contact.

L’effet d’'un éventuel ménisque d’eau sur la résistance de contact a aussi été sondé en
augmentant la température de la sphere. Un développement probable de cet expérience
serait de réaliser des expériences sous atmospheére controlée pour étudier de maniere plus
approfondie I'impact du ménisque d’eau sur le transfert entre deux éléments de verre.

Le dernier volet de cette theése est une caractérisation infrarouge des transferts de chaleur
dans une fibre de verre mais aussi entre fibres de verre. Cette méthode de caractérisation s’appuie
sur une méthode de type Flash que nous avons adaptée aux fibres de verre avec des dimensions
micrométriques. Pour cela, ’échantillon est excité par un laser ultraviolet impulsionnel, la chaleur
absorbée par la fibre diffuse dans celle-ci. Un microscope IR permet d’observer la dynamique
d’émission de la fibre due a ce chauffage local en la collectant et en la projetant sur un détecteur
MCT mono-canal ou sur le capteur d’une caméra infrarouge. Notre montage combine résolution
temporelle et résolution spatiale pour identifier différentes propriétés du transfert thermique,
comme les pertes par convection ou la résistance thermique de contact entre fibre.
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> Notre montage permet de mesurer les pertes par convection intervenant a la surface des
fibres suspendues. Pour cela, une fibre de verre est chauffée soit de maniere impulsionnelle
soit de maniere quasi continue. La dynamique temporelle de 1’émission de la fibre d’une
part, et la mesure du champ de température d’autre part, nous permettent d’encadrer, a
I'aide de modeles adaptés, la valeur des pertes par convection a la surface de la fibre. Le
coefficient d’échange mesuré varie de 800 & 1880 W.m 2. K~!, ce qui est en accord avec la
faible littérature traitant des échanges convectifs a cette échelle, mais ils sont en désaccord
avec les valeurs utilisées par les industriels, de I'ordre de 40 W.m 2. K1,
Les résultats de cette partie vont au-dela des objectifs fixés par le projet ANR dans lequel
s’inscrivait ma theése puisque les fibres de verre ne sont pas sujettes aux pertes par convec-
tion dans un matelas de laine de verre. Cependant, la connaissance précise du coeflicient
de pertes convectives & un impact dans son processus de fabrication. Le modele de refroi-
dissement des fibres utilisé pour 'opération de fibrage pourraient alors étre ajusté a partir
de nos mesures. Au dela, notre approche pourrait aussi étre exploitée pour caractériser les
pertes dans d’autres objets de petite dimension comme les MEMS.

> Des mesures temporelles et des mesures spatiales ont été développées pour étudier le
transfert de chaleur entre deux fibres de verre en contact et leur résistance thermique de
contact. La mesure spatiale a été préférée a ’approche temporelle puisque celle-ci est plus
pragmatique et permet d’utiliser des modeles simples d’ailettes. Il est alors possible de
mesurer la résistance thermique de contact entre fibres de verre a atmospheére ambiante :
Ry =5+2x105 K.W~L. Cette valeur est en accord avec les valeurs mesurées par la méthode
SThM.

> L’utilisation de la caméra infrarouge pour les expériences précédentes nous a familiarisé
avec ses fonctionnalités et cela a permis d’ouvrir de nouvelles perspectives. En particulier,
nous avons été capables de réduire le temps d’intégration du détecteur matriciel d’une
caméra IR Noxant HSI de maniere & pouvoir implémenter avec celle-ci des expériences
combinant fenétrage temporel et imagerie IR. L’utilisation de la décomposition en valeurs
singuliéres (SVD) nous a permis d’extraire la dynamique de chauffage tout en réduisant
le bruit. La SVD nous a permis ensuite de définir des critéres pour réaliser des mesures
infrarouge super-résolue. Par cette méthode, nous avons pu enregistrer le profil d’émission
thermique d’une fibre de maniére super-résolue. Le diametre mesuré est de 10 um quand
I’image infrarouge standard de la méme fibre nous donnait un diameétre de 25 pm.
Une perspective possible est 'implémentation d’une source d’excitation plus versatile per-
mettant d’étendre cette méthode a d’autres types de matériaux.

Les résultats présentés ci-dessus répondent aux objectifs initiaux fixés du projet dans lequel
s’inscrivait ma these. La mesure de la résistance de contact entre fibres et la détermination
d’une surface effective de transfert sont deux éléments importants qui vont permettre d’étoffer
les simulations numériques sur le transfert de chaleur dans un échantillon de laine de verre. Ce
type d’étude numérique devrait étre poursuivit dans le cadre d’une these chez nos collaborateurs
de I'Institut P’.

A Tlnstitut Langevin nous prévoyons d’étudier 'impact du liant sur la résistance de contact
entre fibres mais aussi 'influence de I’angle entre les fibres sur la résistance thermique de contact
a l'aide de méthodes expérimentales mises en place pendant ma these. Ces résultats fourniront
les données d’entrée pour les modeéles numériques qui seront développés pour simuler la laine
de verre. Enfin, nous pensons qu’il sera possible de sonder les effets de champ proche dans le
transfert radiatif entre une bille de verre de 40 ou 60 pm et une surface de verre.

L’utilisation d’une caméra infrarouge et 'implémentation d’autres sources pour réaliser un
chauffage local élargissent le nombre de candidats a I'imagerie super-résolue. Ceci pourrait per-
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mettre par exemple de tester la résolution de cette méthode d’imagerie sur des échantillons de
verre possédant des inclusions de bores de 10 um de diameétre. Ces échantillons sont produits par
le laboratoire industriel de Saint-Gobain en collaboration avec le laboratoire PMMH (Physique
et Mécanique des Milieux Hétérogenes).
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Annexe A

Notions d’optique

A.1 Développement en ondes planes : champ lointain et champ
proche

La décomposition de la propagation d’une onde électromagnétique en ondes planes permet
d’introduire les notions de champ proche et de champ lointain [172]. Pour simplifier les calculs
nous allons considérer une configuration 2D, les conclusions sont généralisables au calcul 3D.

Soit une onde monochromatique de longueur d’onde A se propageant dans le vide dans
une direction orthogonale (Oz) & une interface définie par le plan Oxy. Ce champ électrique,
E(x,z,t) = Re(E(z,z)e"™"), vérifie I'équation de Helmholtz :

AE(:c,z)—i—oCJjE(x,z) =0 (A1)

Le champ électromagnétique E(x,z,t) doit vérifier deux conditions aux limites. La premiere
suppose que le champ FE(z,z) est connu en tout point du plan z=0. La seconde est que le champ
se propage dans le demi espace z>0.

Il est alors possible de définir la transformée de Fourier du champ FE(z,z) dans tout plan

z>0:

E(z,z)= /+mE(a,z)ei‘mda (A.2)

oo 2w
avec E(a,z) la transformée de Fourier de E(z, 2).

A partir de ’équation d’Helmholtz :

+oo [92E(a, 2) w2 o\ = iz do
On obtient :
O?E(a, z w? -
8(22) + <02 - a2> E(a,z)=0 (A4)
En posant ¢ = %22—042 =k>—a?:
O?E(a, = -
8(22 ) +¢*FE(a,2) = (A.5)
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La solution générale de cette équation s’écrit :

E(a,z) = A()e' 4 B(a)e "% (A.6)

La détermination de la solution A.6 dépend du signe de ¢?.

q= ‘2—22—042 si ol < ¢
g=1 a2—"2—22 si|al > %

La détermination de A(a) et B(«) se fait a I'aide des conditions aux limites :
- le champ se propage selon les z>0 donc B(«a) =0;
- Pamplitude E(z,z = 0) est connue par conséquent E(a, z = 0) est connue et A(a) = E(a,z=

0).

Finalement :

E(a,z) = E(a,z = 0)e'%* (A.7)

En utilisant EQ.A.2, on obtient l’expression du champ E(z,z) :

+oo . .
E(z,z) = E(a,z= O)emx“qzd—a (A.8)

o 2T

On observe que cette décomposition en ondes planes admet deux solutions définies par le
signe de ¢? :

-sia| <k= (27” = %) alors ¢*>>0 et q est réel positif. L’onde est dite propagative puisque
I’amplitude de celle-ci ne décroit pas avec la distance a l'interface. On observe que ce
phénomene apparait pour les basses fréquences spatiales qui correspondent a de gros détails
du champ dans le plan z=0.

- si |a| > k alors ¢2<0 et ¢ est imaginaire pur. L’amplitude de I'onde décroit exponentiel-
lement avec la distance. L’onde est dite évanescente puisque ’amplitude du champ est
proportionnelle & e~19%. Cette décroissance est forte et le champ évanescent est confiné a
proximité dans une zone appelée zone de champ proche. Ce phénomene apparait pour les
hautes fréquences spatiales qui correspondent aux détails sub-longueur d’onde (sub-\).

Ces conclusions permettent de définir deux zones :

- la zone de champ proche, confinée pres de la surface (z < 2w/\), ou coexistent les ondes
propagatives et les ondes évanescentes ;

- la zone de champ lointain,(z > 27/)), ou seules les ondes propagatives subsistent.

Notons qu’il y a une perte d’information dans la zone de champ lointain puisque la pro-
pagation agit comme un filtre passe-bas. Ainsi 'information concernant les détails sub-A de
I’échantillon est perdue lors de la propagation (c’est ce qui est & l'origine de la limite de diffrac-
tion).

La résolution spatiale est donc limitée par la diffraction en champ lointain, alors qu’elle ne
I’est pas en théorie en champ proche, ce qui a dynamisé les développements des techniques de
champ proche optique.
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Figure A.1 : Schéma d’illustration du principe de fonctionnement du SNOM : conversion du
champ proche en champ lointain par I'intermédiaire d’une pointe fine ou d’une
nanoparticule

A.2 Microscopie optique de champ proche

Nous avons vu qu’une seule partie du champ se propage dans l’espace libre et que I'informa-
tion relative aux hautes fréquences spatiales reste confinée dans une région proche de 1’échan-
tillon. Le probléme est que les instruments standards de détection sont placés a de grandes'
distances de I’échantillon, ce qui les empéche de mesurer les phénomenes de champ proche.

A.2.1 Principe général

La microscopie optique de champ proche est une technique d’imagerie super-résolue puis-
qu’elle permet d’avoir une résolution meilleure que la longueur d’onde d’imagerie. L’idée de la
microscopie de champ proche est de recueillir 'information contenue dans le champ proche et de
la rendre mesurable par nos moyens de détection traditionnels en champ lointain. Pour cela un
nano-diffuseur est approchée de la zone de champ proche pour convertir I’onde évanescente en
onde propagative. Il suffit alors de mesurer le champ ainsi diffusé a I'aide d’un détecteur situé
dans la zone de champ lointain. Les nano-diffuseurs sont généralement des sondes trés fines.
Pour obtenir une image super-résolue d’un échantillon, il faut alors balayer la surface de celui-ci
avec la sonde et mesurer point par point le champ qu’elle diffuse au cours du balayage pour
former une image.

Ce mode d’imagerie permet de s’affranchir de la limite de diffraction puisque la résolution
de 'image dépend de la taille de 'extrémité de la sonde utilisée pour convertir le champ proche
en champ lointain : plus la pointe est fine et meilleure est la résolution. La résolution dépend
aussi de la distance a la surface puisque nous avons vu que la distance joue le role d’un filtre
passe-bas sur les ondes évanescentes. Plus la sonde de champ proche est prés de la surface, plus
elle diffuse les hautes fréquences spatiales du champ. Pour cela, la distance sonde échantillon est
controlée a I'aide d’une rétroaction et des platines de déplacement piézoélectriques. Ces deux
parametres permettent d’obtenir une résolution nanométrique inférieure a la longueur d’onde
d’observation.

1. Grandes distances comparativement a la taile de la zone de champ proche.
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A.2.2 Différents types de SNOMs

Il existe deux grandes catégories de SNOMs définies a partir de ’élément diffuseur utilisé :
- les SNOMs a ouverture
- les SNOMSs a pointe diffusante

Les SNOMs a ouverture sont composés d’'une sonde avec une pointe ayant une ouverture de
taille nanométrique. Cette ouverture permet de sonder le champ proche ou d’illuminer locale-
ment I’échantillon. Ces sondes sont généralement des pointes de microscope a force atomique
métallisées et percées d’un trou, ou des fibres optiques étirées recouvertes de métal a 1’exception
de 'extrémité de la sonde.

Les SNOMs a pointe diffusante utilisent des petits éléments diffuseurs - le bout d’une pointe
ou éventuellement une nanoparticule - pour propager le champ proche dans I’espace libre.
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Annexe B

La conception du dispositif
thermo-résistif

B.1 Dessins techniques des éléments dimensionnés pour le dis-
positif SThM

B.1.1 Table supportant le systéme de translations
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Figure B.1 :
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B.1.2 Le porte pointe
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Figure B.2 : Dessin technique du porte échantillon - partie horizontale : le bec
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B.1.3 Adaptation du porte pointe sur le systéme de translation
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Figure B.4 : Dessin technique de I’adaptation entre le porte échantillon et le systeme de trans-
lation XYZ
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B.1.4 Le bras de cantilever imprimé en impression 3D pour le collage de la
bille sur le systeme Witec

Figure B.5 : Schéma du bras de cantilever imprimé en impression 3D pour le collage de la bille
sur le systeme Witec
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Annexe C

Caractérisation optique du transfert
de chaleur

C.1 Présentation des filtres de la caméra IR

SPECTROGON

Optical filters ¢ Coatings * Gratings
90

/\/\ Date: 2018-06-13
80 Operator: SDZ

\ Article:
70 \ Art no: 713M10181

NB-3960-070 nm (325.4x1.0 mm

Specifications:
CWL: 3960 20 nm

HW: 70 +15 nm
w© Tmin: 65 %
I Blocking: 100 - 30000 nm (OD 3)

_J k Measurement conditions:

Y o
3600 3700 3800 3900 2000 4100 4200 2300 4400 Temperature: 23 °C

AOI: Odeg

Measured values:

CWL =3962,01 nm...OK
HW = 68,82 nm...OK
Cuton 5 % = 3893,85 nm

Cutoff 5 % = 4028,26 nm Spectrogon:
HP1=3927,6 nm Ref: 735925
HP2 =3996,42 nm 713505442

Tpeak = 89,8 %...0K
Tavg = 85,66 %
Slope 1=1,07%
Slope 2=1,03%

Calibration traceable to NIST.
Spectrogon products conform in all aspects with the RoHS Directive.

Figure C.1 : Courbe de transmission du filtre : NB-3960-070-nm. C’est un filtre passe-bande
de largeur spectrale de 70 nm centrée autour de 3690 nm.
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SPECTROGON
Optical filters « Coatings * Gratings
90
m : 2018-02-19
80 ~ \ g?)teerator: BL

\ Article:

" ey Art no: 713M

\ LP-4095 nm $25.4x2.3 mm
60
Specifications:
50 Cuton 5 %: 4095 +£100 nm
Tmin: 70 %
40 Range high: 5260 nm
Blocking: 100 nm

0 J Measurement conditions:
3700 3900 4100 4300 4500 4700 4900 5100 5300 5500 5700 Temperature: 23 °C
AOl:  Odeg

Measured values:

Cuton 5% =4099,51 nm...OK

HP1 =4133,58 nm

Tavg = 86,95 %

Slope1=1,22% Spectrogon:
M nr:
Ref:

Calibration traceable to NIST.
‘Spectrogon products conform in all aspects with the RoHS Directive.

Figure C.2 : Courbe de transmission du filtre : LP-4095-nm. C’est un filtre passe-haut présen-
tant au moins 70% de transmission au-dela de 4095 nm.

C.2 Calibration en température du dispositif a détecteur mono-
canal infrarouge

C.2.1 Le montage

La calibration du dispositif de collection monocanal - microscope infrarouge couplé & un
détecteur MCT - se fait a ’aide d’un corps noir placé au plan focal de I’objectif a miroirs, voir
F1c.C.3. Ce corps est un dépot de suie réalisé selon le protocole décrit par Capasso et al. [132]
dont I’émissivité est estimé a 0.96. Ce corps noir est chauffé par une résistance chauffante reliée
a une alimentation courant-tension, ce qui permet de mesurer le signal du détecteur en fonction
de la tension imposée a la résistance chauffante.

C.2.2 Le protocole

Notre systeme de mesure est basé sur 'utilisation d’une détection synchrone permettant
d’extraire le signal provenant de I’échantillon du bruit ambiant. En particulier la fonction PWA
traduit I’évolution temporelle du signal périodique sur une période. Nous souhaitons établir la
relation entre 'amplitude du signal et la température mesurée. Pour cela nous avons décidé
d’implémenter un hacheur mécanique placé sur le chemin optique de la détection. Le signal
regu par le détecteur est un signal périodique de type créneau. Une difficulté sous-jacente est
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Lentille de
focalisation
ZnSe

Signal
Hacheur
Obijectif mécanique Ref Détection
Cassegrain fréequence f ------------- > synchrone
& PWA
Corps_»
noir

Résistance chauffante

Figure C.3 : Schéma du montage pour la calibration du dispositif monocanal. Un corps noir
est chauffé a ’aide d’une résistance chauffante. Le rayonnement émis par le corps
noir est collecté par un objectif & miroir puis il est capté par un détecteur MCT.
La rayonnement provenant de ’échantillon est extrait du rayonnement ambiant
a l’aide d’une détection synchrone et d’un hacheur mécanique.

que nous mesurons bien I’émission thermique associée a la température du corps noir sur une
demi-période, mais nous mesurons aussi la température apparente des pales du hacheur sur la
demi-période restante, voir F1G.C.4. Par conséquent, ’amplitude mesurée n’est pas uniquement
fonction de la température du corps noir elle est aussi fonction de la température des pales du
hacheur mécanique.

Pour s’affranchir de ce phénomene nous avons fait le choix de travailler en température
relative. Pour chaque température imposée par la source de tension, nous mesurons a la fois la
température du corps noir et la température apparente des pales du hacheur mécanique a I'aide
de notre caméra infrarouge Noxcam, voir F1G.C.4. Pour chaque écart de température Ton —
Tpales on associe 'amplitude du signal créneau PWA. Ensuite, le plus petit écart de température
permettant d’extraire un signal du bruit est choisi comme référence, T,.;. Puis la courbe de
calibration en température relative, ATon = Ton — Tpates = Ton — Tpates — (Tref — Tpaies), est
obtenue en additionnant les amplitudes mesurées a la température Ty et a la température de
référence T, ce qui est résumé sur la F1G.C.5. Les mesures sont réalisées dans la méme journée
et dans un laps de temps court pour s’assurer que la température des pales du hacheur, T),4es,
varie peu pendant ’expérience.

C.2.3 La courbe de calibration et correspondance en température

Nous avons établi une correspondance entre le signal PWA et la température apparente d’'un
échantillon occupant I’ensemble du champ de vue du microscope. Cependant, les fibres de verres
ne sont pas des corps noirs ; leur émissivité a 10 pm est estimée autour de 0.9 et leurs dimensions
sont plus faibles que le champ de vue du microscope. Avant d’étre converti en température, le
signal PWA - qui est proportionnel a la puissance lumineuse émise - est divisé par 1’émissivté de
la fibre de verre puis il est multiplié par un facteur géométrique, F prenant en compte la section
géométrique d’émission de ’échantillon et la taille du champ de vue du microscope. Le facteur
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Figure C.4 : Le signal PWA mesuré dépend de la température apparente du corps noir mais
aussi des pales du hacheur mécanique.

27 pm
diametre fipr.=13 pm

géométrique F vaut : F = ~ 2, dans le cas d’un objectif & miroir x36.

C.3 Calibration en température du dispositif a caméra infra-
rouge.

La calibration du microscope couplé a une caméra infrarouge se fait en deux temps. Dans un
premier temps, la température d’un corps noir chauffé par une résistance chauffante est mesurée
par la caméra en utilisant sa configuration constructeur (calibrée en température). Ensuite, le
corps noir est placé dans le plan focal de 'objectif Cassegrain du microscope infrarouge : la
réponse en température de la caméra n’est alors plus la méme puisque le chemin optique est
différent, voir F1G.C.6. Une image de 1’échantillon est obtenue en utilisant les filtres désirés, le
temps d’intégration choisi et le nombre d’images accumulées. Cette image est réalisée apres une
correction de type NUC sur les pixels centraux afin d’harmoniser leur réponse et de s’affranchir
de la réponse du bord de I'image.

Les images sont extraites sur ImageJ ou elles sont sommées dans le cas ou il s’agit d’une
accumulation d’images, puis converties au format tif. Les images sont ensuite importées sur
MATLAB. La valeur moyenne des pixels est ensuite calculées sur MATLAB, les pixels situés sur
le bord de I'image! ont été supprimés au préalable par une sélection circulaire. La calibration
reportée sur la F1G.C.7 est obtenue en variant le tension imposée aux bornes de la résistance
thermique qui a été calibrée au préalable a ’aide d’un thermocouple. Dans ce cas, la calibration
est réalisée sans filtre avec un temps d’intégration de 3 ms et une accumulation de 10000 images.
Des calibrations peuvent étre réalisées pour des temps d’intégration différents, pour différents
filtres, et pour un nombre différent d’accumulations d’images en suivant le méme protocole.

Dans ce cas, le signal semble linéaire en température.

1. Ces pixels imagent les bords du systeme optique et ne doivent pas étre pris en compte dans la calibration
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Figure C.5 : La calibration de Pamplitude du signal PWA vs. écart de température est obtenue

par soustraction de 'amplitude mesurée pour le signal de référence a 'amplitude
mesurée pour le signal d’intérét.
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Etape 1: Etape 2 :
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Figure C.6 : Illustration des deux étapes de la calibration du microscope IR associé a la caméra

IR.
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Figure C.7 : Courbe de calibration Signal PWA - température relative.
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C.4 Approche temporelle
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Figure C.8 : Schéma du montage pour la mesure de la résistance thermique de contact entre
fibres de verre.

Dans cette partie nous reprenons les principaux résultats d’une étude théorique menée en
collaboration avec Rémi Carminati, responsable de I"équipe METHEO (Théorie des ondes et
physique mésoscopique) et Elodie Perros pendant mon stage de Master a I'Institut Langevin.
Nous allons voir comment exploiter la résolution temporelle de notre systéeme de détection mo-
nocanal pour déterminer la résistance de contact entre deux fibres. Pour cela deux fibres sont
mises en contact 'une sur I'autre de facon orthogonale ce qui représenté sur le schéma F1c.C.8.
La fibre du dessous est chauffée par un laser UV. Notre systeme de collection est focalisé sur
la seconde et releve le thermogramme de celle-ci. La dépendance temporelle du signal en tem-
pérature et son amplitude devrait également permettre d’estimer la résistance de contact. Dans
cette optique, nous avons essayé de pousser aussi loin que possible la description analytique du
probléme.

Avant de s’intéresser a la mesure de la résistance de contact entre deux fibres, il est important
de comprendre le transfert de chaleur dans une fibre chauffée par un laser impulsionnel UV. Le
défi ici repose sur le fait que la source de chaleur locale est appliquée sur une zone située en
périphérie de la fibre, ce qui rompt la symétrie cylindrique du probléme.

C.4.1 Reésolution semi-analytique de I’équation de la chaleur dans une fibre

Pour déterminer le champ de température d’une fibre chauffée en un point, on considere la
fibre comme étant un cylindre infini. Le champ de température en tout point M et a tout temps
t s’exprime & partir des coordonnées cylindriques? :

T(M,t)=T(r,p,z,1) (C.1)

ol z est la coordonnée axiale et 7 = /22 +y2, x = rcosp, y = rsin . En coordonnées cylindriques
I’équation de la chaleur (cf. EQ.2.1) s’exprime de la maniére suivante :

AT (M, t) N [18( 8T> 1 02T 82T] (©2)

o e Uar ) T Ras T o

2. Le repere (€7, €5, €3) est représenté F1G.C.9.
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avec Dy, la diffusivité thermique de la fibre de verre.
Les conditions initiales et aux limites s’écrivent ainsi :

T(r,p,z,t=0)= f(r,¢,z) (Conditions initiales) (C.3)

or

o —(r=R,p,z,t) =g(p,2,t) (Conditions aux limites de type Neumann) (C.4)

f et g sont des fonctions données que nous détaillerons dans la suite du raisonnement.

Dans nos expériences, le laser UV impose une puissance injectée dans la fibre : c’est le cas
des conditions aux limites de Neumann sur le flux de chaleur. Ce chauffage local sur la partie
inférieure de la fibre rompt la symétrie du probleme et en particulier la symétrie axiale. La
résolution de I’équation de la chaleur se fait & ’aide des fonctions de Green [173], expression
du champ de température est la suivante :

fo'e) 27 R
T(r,p,2t) = /_ - /O /0 EF(6.0.C)G(ry 0,2, €,1,C, 1) dednd(

t [e'e) 2
+ DR / / / 90,6 T)G(r, 0,2, R, ¢t — ) dnd¢dr (C.5)
0 Joo 0

La fonction de Green G exprimée au point M (r, ¢, z) permet de comprendre la contribution
de la température d’un point M’(&,n,¢) sur la température du point M. La fonction de Green
G est fonction des variables de I'espace et du temps. En utilisant la séparation des variables, il
est possible d’exprimer G comme le produit d’un terme GG; contenant les variables relatives au
transport de chaleur dans une section axiale de la fibre - selon (r,¢) et leurs variables conjuguées
(&,m) -, et d’un terme Go relatif au transfert thermique longitudinal - selon z et sa variable
conjuguées ( :

G(r,p,2,&,m,(,t) = Gi(r,9,&,n,t)Ga(2,(,1) (C.6)
avec
Gi(r,p, &) = —5+— Z Z nbinn T inm?) "(M"’”g)COS[?”L(@—n)]exp(—u2 Dyt) (C.7)
n 0m=1 MnmR HQ[JTL(MHWR”Q o
et
1 (z—¢)? _J 1 sin=0
Ga(2,¢,t) = 2D P [_W] . (C8) An = { 2 sin=12..

G s’exprime a partir des fonctions de Bessel d’ordre n, J, (&) et de iy, les m racines de
I’équation transcendante J),(uR) = 0. On retrouve que Go est la dérivée de la fonction erreur
caractéristique des transferts de chaleurs 1D instationnaires.

Pour calculer le champ de température dans une fibre, nous avons choisi d’utiliser le logiciel
Mathematica qui est un logiciel de calcul formel. Ce logiciel nous permet d’avoir une expres-
sion analytique du champ de température, ce qui est un avantage par rapport aux méthodes
numériques lorsque ’on s’intéresse a des fibres de différentes géométries.
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Conditions initiales et conditions aux limites

Le premier membre de 'EQ.C.5 tient compte de 'impact des conditions initiales, f, sur le
champ de température. Dans notre cas, nous considérons que la fibre est & I’équilibre thermique
avec son environnement : elle est isotherme a la température ambiante Ty,,,,=25 °C.

f(?",gp,z) :T<7",g0,z,t:0) :Tamb:25oc (CQ)

La contribution des conditions aux limites correspondant a la fonction g et leur dépendance
temporelle est prise en compte par le second membre de 'EQ.C.5. Ces conditions aux limites -
représentées sur la F1G.C.9 - sont des conditions de Neumann sur le flux de chaleur.

Dans un premier temps, les conditions aux limites implémentées sont des parois isolées sur
I’ensemble du cylindre a 'exception de 'excitation UV qui est un flux localisé d’une durée breve
de 1 ns.

La taille de ce spot de chaleur correspond & la taille du faisceau UV (~1 pm). Pour des
raisons de simplification, la surface de chauffage - qui est circulaire de rayon gy, - est représentée
comme un carré de coté 2rg,,. L'intégration du second membre de 'EQ.C.5 est simplifiée de

cette maniere.
-2
el
. —
R g3

(4 M
: -3
= . a4 2§Dspot
27’;015
®4(t) R

Figure C.9 : Illustration des conditions aux limites permettant de calculer la température au
point M. Le flux incident UV (en violet) est absorbé par la fibre sur un disque
de rayon rspo;-

Ce chauffage a une durée finie (1 ns) : le flux de chaleur imposé, g, est implémenté comme
étant un flux constant ®y pour les temps positifs inférieurs & 1 ns (g = @ pour 0<t<1 ns,
g=0 sinon). Le calcul du champ de température dii aux conditions aux limites peut étre vu
comme le produit de convolution des conditions aux limites, g, avec la fonction de Green, G.
Cependant, la convolution d’une fonction porte avec une fonction de Green résulte en une somme
de fonctions erreurs, erf. Mathematica est un logiciel de calcul formel, pour identifier le résultat
d’une intégration il utilise un jeu de fonctions « simples » mais la fonction erreur - qui est une
fonction complexe définie par une intégration - n’en fait pas partie. Elle ne peut étre identifiée
par Mathematica.

La solution qui contourne le probléme est de considérer I'impulsion laser comme un Dirac
temporel. L’intégration de la condition aux limites dans le temps est alors supprimée. Cette
hypothese est raisonnable tant que la durée d’excitation At;,,, =1 ns est inférieure a la réponse
temporelle de notre systéme de détection qui est de 7 us (Av = 150 kHz).
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L’amplitude du Dirac est ’énergie (surfacique) qu’il contient. L’énergie, Er,s, apportée par
le laser a chaque impulsion est la puissance moyenne mesurée du laser, Prqse,=7 uW divisée par
sa fréquence de répétition fraser = 1 kHz : Ergs = Praser/ fLaser- L’expression de g est :

E Las

spot )\1}67"7’6

9(p, z,t) = 5 o(t) (C.10)

Le terme relatif aux conditions aux limites dans EQ.C.5 s’écrit :

Tspot Zspot E
DthR/ ’ / ’I’R $G(7’a%2737777§7t) dﬁdC (Cll)
—Tspot *%Ot Sspot )\verre

Troncature de la fonction de Green

La fonction de Green, en particulier G, s’exprime & partir de séries infinies, voir EQ.C.7. En
pratique, il n’est pas possible d’implémenter numériquement ces sommes infinies. Ces sommes
ont été tronquées, la fonction étudiée n’est donc plus la solution analytique de I’équation de la
chaleur mais une approximation que ’on qualifie de semi-analytique.

Cette troncature n’est pas pour autant faite au hasard. Elle a été réalisée de maniere a
étre en accord avec la résolution de notre systéme de détection. La double sommation, EQ.C.7
représente ’ensemble des modes liés a la géométrie finie de la section de la fibre. Tronquer la
sommation & un rang (n,m) consiste a projeter la fonction de Green sur les (n,m) premiers
modes de la fibre. Par exemple, si ’on s’intéresse au terme cos[n(¢ —n)] on remarque que plus n
est grand, meilleure est la résolution spatiale. Le chauffage local est mieux décrit par un nombre
n élevé, voir F1G.C.10, de méme pour la résolution temporelle. A contrario, un couple (n,m)
trop petit engendre des divergences aux temps courts. Il faut donc déterminer le nombre de
mode en accord avec notre résolution temporelle.

Nous avons suivis les conclusion de I’étude menée par Elodie Perros qui a étudié le cas d’une
seule fibre excitée thermiquement par un chauffage local [85] pour déterminer le nombre de modes
optimal. Le couple (n,m)=(12,6) nous assure que tout phénomene de divergence apparait a des
temps plus faibles que notre résolution temporelle de 7 us.

L’observation du champ de température a différents instants nous permet de suivre la pro-
gression du front de chaleur dans la fibre, cf. F1G.C.11. Notre systéme de mesure est focalisé
sur une zone diamétralement opposée au point de chauffage. L’évolution de la température de
ce point est représentée sur la F1G.C.11. Nous comparons les prévisions de ce modele a une
fibre avec les mesures acquises (voir PART.III SEC.2.1) par le détecteur monocanal qui évalue
I’évolution temporelle de la température mesurée a la verticale du point de chauffage sur une
fibre seule. Dans les deux cas, on retrouve une augmentation rapide de la température attei-
gnant sont maximum a e, =~ 90 us puis une relaxation. Néanmoins, la température de la fibre
ne relaxe pas totalement, il subsiste une élévation en température résiduelle. Nous avons vu
dans la section précédentes (SEC.2.1) que les échanges avec I'air sont importants, pour aller plus
loin dans la modélisation il est intéressant de les prendre en compte. En outre, I’élévation de
température maximale n’est pas la méme entre l'expérience - AT =~ 0.2 K - et le modele

max

- AT =~ 1.2 K. Une raison pour cette différence de température est que nous surestimons
la puissance injectée dans la fibre. La puissance injectée serait donc un parametre inconnu

supplémentaire.

Implémentation de pertes par convection

La résolution analytique d’un systéme avec pertes par convection est un défi puisque cela
suppose de connaitre la température de la surface en tout temps et en tout point de la surface
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Figure C.10 : Illustration de l'influence du nombre de modes sur la résolution spatiale. Le
tableau représente le champ de température dans une section de fibre chauffée
par le coté droit en fonction du nombre de mode (n,m). De cette maniére, on
comprend l'influence des modes sur la résolution spatiale. Attention : ces modes
ont été réalisés a un temps donné et sont susceptibles de changer dans le temps
- d’apres[85].

——T(t) sans pertes
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Figure C.11 : Champ de température calculé par la méthode semi-analytique. Les courbes de
gauche représentent 1’évolution locale de la température - avec ou sans pertes
- au point diamétralement opposé au chauffage. Les courbes en pointillées cor-
respondent au temps pour lesquels les champs de température sont représentés
a droite.

et de I'implémenter dans la fonction g définie dans 'EQ.C.4. On rappelle que le terme de pertes
par convection s’exprime comme tel : o (M,t) = hAT(M,t). L’intégration des conditions aux
limites g est donc difficile, voire impossible analytiquement.

Une premiere approximation consiste & implémenter des pertes constantes sur toute la sur-
face. Ces pertes sont ajustées manuellement pour que la température de la fibre retrouve sa
valeur initiale pour t=20 ms, ce qui est illustré Fic.C.11.
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C.4.2 Modélisation semi-analytique de I’échange de chaleur entre deux fibres

Dans ce paragraphe nous cherchons a présent a modéliser le transfert entre deux fibres
mesuré expérimentalement. Le principe de la mesure consiste a chauffer une fibre avec un laser
UV impulsionnel focalisé sur sa surface puis d’observer 1’évolution temporelle de la température
de la seconde fibre placée au dessus de ce point de chauffage. L’étude du thermogramme de la
seconde fibre alliée a la modélisation du transfert entre deux fibres peuvent nous permettre de
déterminer la résistance de contact par des méthodes de probléme inverse.

La premiere étape des problémes inverses consiste a déterminer le probleme direct : étre
capable de prévoir le champ de température dans la seconde fibre lorsque la premiere est chauffée
par un laser.

Fibre 2

Fibre 1 fe

Figure C.12 : Schéma de principe du chauffage de deux fibres. La premiére fibre est chauffée
par une laser UV, la chaleur se propage dans la fibre et une partie de la chaleur
fuit & travers le contact.

Implémentation du contact

Pour modéliser le transfert entre deux fibres, nous utilisons le modeéle semi-analytique de
transfert sur chacune des fibres distinctes. L’échange entre les deux fibres est modélisé par une
perte sur la premiere fibre, g; < 0, et par un gain d’énergie, go > 0, dans la seconde. Ce terme
de perte/gain est proportionnel & 1’écart de température entre les fibres par I'intermédiaire d’un
facteur de proportionnalité qui est fonction de la résistance thermique de contact.

Le probléme est que le champ de température de la fibre 2 - celle qui n’est pas chauffée -
est inconnu. Nous allons utiliser une approche dite « perturbative » pour déterminer ce champ
de température. C’est une méthode itérative qui nous a initialement été suggérée par Karl
Joulain de I'Institut P’, dans laquelle le champ de température de chaque fibre est calculé
individuellement. L’interaction entre les fibres est vue quant a elle comme une « perturbation »
du champ de température calculé. Elle consiste donc a estimer les pertes dans la fibre 1 pour
calculer le champ de température dans la seconde fibre. Puis le nouveau champ de température
calculé dans la fibre 2 permet d’ajuster les pertes dans la fibre 1 et ainsi de suite.

o Préliminaire : La fibre 2 est isotherme et en équilibre avec 'environnement T5(r2, @2, 22,t) =
Toms- La fibre 1 est considérée seule et chauffée par une impulsion laser comme dans le
cas précédent. L’écart de température au contact nous permet d’estimer ’échange entre
les deux fibres.

o Itération (k) :
- On calcule le champ de température TF (r1,1,21,t) dans la fibre 1. Puis on utilise le

modele & une fibre avec les conditions aux limites suivantes : le terme de chauffage
gspot causé par Iexcitation laser, les pertes aux parois et un terme d’échange - pertes -
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au niveau du contact avec la fibre 2. Ce terme de pertes est estimé a partir des champs
de température calculés a l'itération (k— 1), et inclut un coefficient d’échange K :

915, 25,1) = =K [T (g, 25,) — Th (5,25, )] (C.12)

Ce terme d’échange est défini sur une surface d’échange au contact Seontact © que nous
définissons arbitrairement comme un disque de rayon 1 pm.

Nous pouvons ajuster la valeur absolue de ’échange entre les deux fibres & partir du
champ de température calculé.

|gl/2(gpiv Zf7t)‘ = K"[le(soijvzfat) - Téc*l(gpgv Zg7t)] V(pi, 9057 Zf,Zg € Scontact (013)

- On calcule ensuite le champ de température dans la fibre 2. Les conditions aux limites
sont un terme de gain go au contact et des parois isolées sur le reste de la surface :

92(905725775) =+K [le(cpf?z‘f,t) - T2k_1(90§,2:§,t)] VSoia 905725725 € Scontact (014)
Le terme d’échange actualisé a partir du champ de la seconde fibre est :
191/2(5, 2, 6)| = K[TF (95, 25,8) = T3 (05, 25,8)] Vel 05,25, 25 € Scontact ~ (C.15)

e Le processus est itéré jusqu'a ce que les champs de température atteignent une valeur
stationnaire. Un critere de convergence est définit pour arréter le processus itératif.

Le coefficient d’échange I prend en compte la résistance de contact Rx qui est inconnue.
Dans un premier temps, le terme d’échange K doit étre fixé. L’objectif des méthodes inverses
est d’ajuster la valeur de K a partir des mesures. La dimension du terme K est 'inverse d’une
longueur. Comme la dimension usuelle a laquelle nous travaillons est le micromeétre, nous avons
choisi de maniére arbitraire que ce coefficient d’échange aurait pour valeur 'inverse d’un micron :
K=1-10m~1.

En résumé le champ de température dans la fibre ¢ (i = 1 ou 2) s’exprime & partir du jeu
d’équation suivant :

[e%) 27 R
TF (i, i, 200 t) = [ - /0 /0 EF(€.m,0)G 11, i, 20,E017, (1) dEddC

t
+ DR/ gfot,i(QOi, Ziy T)G(r% PiyZi, R7n7 C? t— T) dUdCdT (C16)
0

ou

Gspot — K[TF (5, 28,7) = T3 (05, 25,7)] sii=1
Gtot,i(Pis 2i,T) = (C.17)
K[TF (5,25, 7) — T8 (95, 25,7)] sii—2

3. Le contact sera indiqué par la lettre ¢ dans les équations suivantes.
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Simplification du modéele

Pour faciliter le traitement de la méthode perturbative nous avons apporté quelques simpli-
fications. Ces simplifications dégradent le modele mais nous permettent d’obtenir des résultats
dans un temps de calcul acceptable.

D> Le premier probleme est la dimension finie de la surface d’échange entre les deux fibres : la
surface Scontact- L’échange entre les deux fibres est une fonction porte 2D (circulaire) dont
I’amplitude varie dans le temps. Comme nous 'avons dit précédemment, la convolution
des fonctions portes et des fonctions de Green résulte en un ensemble de fonctions com-
plexes qui ne sont pas identifiables par Mathematica. Nous avons fait le choix d’utiliser
une intégration numeérique pour résoudre ce probleme. Le probléeme n’est donc plus
analytique.

>> La fonction de Green utilisée fait intervenir une double somme infinie. Pour réduire le
nombre d’intégration nous avons choisi de tronquer les sommes aux indices (n,m)= (2,2).
A priori, cette troncature ne semble pas nous pénaliser si nous nous intéressons uniquement
aux temps longs supérieurs a 25 us.

> Le traitement de la méthode itérative par Mathematica est complexe dans la mesure ou
il crée une fonction (appelée fi ci-dessous) a chaque itération. Cette fonction contient le
terme d’échange g; ou go, qu'il intégre. Or ce terme d’échange g1 /ge contient les champs
de température calculés aux itérations précédentes. Chaque fonction fi garde en mémoire
les fj|j</,€ précédents : fr(r,0,2,t) = fr_1(fr—2(..-fo(r,p,2,t))). Le probleme est que Ma-
thematica n’évalue pas les fonctions tant que 'on ne le lui demande pas. Ces fonctions
sont considérées uniquement comme des méthodes?. Par conséquent, le calcul de la tem-
pérature d’'un point, M, & un temps, ¢, donné fait intervenir un calcul récursif sur les
itérations précédentes sans les enregistrer, ce qui prend un temps considérable lorsqu’il
s’agit de calculer le champ de température dans son ensemble. Pour alléger le calcul, nous
avons donc décidé d’interpoler la fonction f a ’aide de la fonction d’interpolation de
Mathematica. De cette maniére, on réalise une « sauvegarde » a chaque itération, allégeant
ainsi la mémoire nécessaire et le temps de calcul avec Mathematica.

> Enfin, la surface de contact est un parametre important dans le calcul puisqu’elle définit la
surface d’intégration des conditions aux limites a chaque itération. La taille de la surface
d’échange est néanmoins inconnue. Pour simplifier les intégrations, nous faisons I’hypo-
these que le champ de température sur la surface de contact est homogene et égal a la
température du centre du contact : le point M,.. La fuite de chaleur est modélisée par un
transfert ponctuel M, (sorte de Dirac spatiale) ayant le poids de la surface de contact. Avec
cette solution nous nous affranchissons de 'intégration de la fonction de Green dans les
deux dimensions de I’espace. Il est alors possible de factoriser la surface de contact. Cette
hypothese simplificatrice est raisonnable tant que ’on s’intéresse a des échelles spatiales
grandes devant la dimension du contact, ce qui est le cas ici puisque le diametre des fibres
modélisées est de 13 pm. Le champ de température dans la fibre 2 s’exprime alors de la
maniere suivante :

0 2r rR
To(ra, 3, 22,t) = /_ /0 /Off(f,n,OG(rg,wz,zg,g,n,c,wdfdndc

t
+DRICScontact/ [le_l(MmT)_Tég_l(McaT)}G(r27§02az2aMcat_T)dT (018)
0

4. De facon similaire aux méthodes définies en programmation.
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Confrontation du modéle avec les données expérimentales

Nous comparons les prévisions de ce modele avec les données expérimentales acquises par
Elodie Perros pendant que j’effectuais mon stage de M2 et démarrait mes recherches sur le theme
des échanges de chaleur entre micro-objets de verre. Les données expérimentales de la F1¢.C.14a
comparent I’évolution temporelle de la température mesurée a la verticale du point de chauffage
sur une fibre seule avec celle que I'on mesure sur deux fibres qui se croisent. Dans les deux cas,
la température est déterminée en mesurant le rayonnement thermique IR a 'opposé du point
de chauffage, c’est-a-dire soit de 'autre coté de la fibre dans le cas d’une fibre seule, soit sur le
dessus de la seconde fibre dans le cas de deux fibres qui se croisent Fi1G.1.1.

I
;_4

[#m}

(a) Champ de température T dans la premiere fibre & t = 200us

25.06
25.02

[ﬁmﬂ

r[,um

(b) Champ de température T dans la seconde fibre a ¢ = 200us

Figure C.13 : Champ de température simulé dans deux fibres en contact dont I'une est chauffée
localement & ’aide d’un laser impulsionnel alors que la seconde croise celle-ci a
la verticale du point de chauffage.

Le modele que nous avons développé présente un accord qualitatif avec les observations
expérimentales, comme le montre la comparaison des figures théoriques F1G.C.14bC.14c avec les
courbes expérimentales F1G.C.14a. On observe une montée rapide en température suivie d’une
relaxation.

Pour les expériences présentées sur la F1G.C.14b, on observe une montée rapide en tempéra-
ture suivie d’une relaxation. Le pic de température de la seconde fibre arrive au bout de 200 us
environ, voir F1G.C.14a. Ce retard est di a un temps de propagation plus long dans le matériau.
Mais contrairement a ce que nous pensions initialement, ce retard ne correspond pas au temps
de propagation dans les deux fibres.

En effet, le champ de vue du microscope est un carré de 27x27 pm ce qui est plus grand que
le diametre de la fibre de 13 ym. Ce qui veut dire que la premieére fibre reste dans le champ de
vue du microscope méme si ’objectif est focalisé sur la seconde fibre, voir F1G.C.15. Il faut alors
s’'interroger sur le signal mesuré : provient-il du sommet de la seconde fibre ou provient-il de la
surface de la premiere fibre située en périphérie du champ de vue. Pour cela nous comparons les
temps de diffusion de la chaleur dans le matériau. Nous rappelons que la diffusivité thermique
Dyp, est le rapport entre la distance de propagation de la chaleur R au carré et le temps de
propagation de la chaleur 7¢¢ : Dy, = Tcd

Pour nos mesures reportés sur la F1G.C.14a, le temps nécessaire pour atteindre le maximum
de signal équivaut a un temps deux fois supérieur au temps de propagation dans une fibre.
Cependant ce maximum devrait apparaitre & un temps quatre fois supérieur au cas a une fibre,
puisque la diffusivité thermique est la méme et que la distance a doublé :
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Figure C.14 : Simulations et comparaison avec les résultats expérimentaux pour le croisement
de deux fibres.

d R? i_ (2R)? d
Pourunefibre : 7{* =90 us = — = Pourdeuxfibres : 75 = = 417 (C.19)
D, Dy,

Par conséquent, le signal mesuré provient d’une région située a une distance /2R du point de
chauffage, ce qui correspond a la surface de la premiere fibre qui n’est pas cachée par la seconde,
voir schéma sur la F1G.C.15. Le retard mesuré est donc relatif & un phénoméne d’ombrage et
I’amplitude du signal mesuré est I'image de I’élévation de la premiére fibre située en périphérique
du champ de vue du microscope. Ces mesures ne peuvent donc pas étre exploitées comme signal
de référence provenant de la seconde fibre pour une résolution de probléme inverse. Il faut donc
trouver une autre stratégie, une solution pourrait étre d’utiliser un détecteur de dimensions plus
faibles pour restreindre le champ de vue a la seconde fibre.

Concernant le modele théorique, le maximum de température de la seconde fibre apparait a
un temps, 5 ~500 ps, ce qui respecte le temps de propagation de la chaleur dans 'échantillon.
Nous avons tout de méme décider d’étudier la possibilité de faire une résolution de probléeme

inverse dans 1’éventualité d’avoir des mesures exploitables.
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Figure C.15 : Configuration a deux fibres : vue du dessus (i.e. depuis I'objectif de collection
IR) - a gauche et vue de coté -a droite . La fibre du dessous est appelée fibre 1
tandis que la fibre du dessus est appelée fibre 2. On a montré ici que ’émission
thermique de la fibre 1 peut atteindre directement le détecteur en passant de
part et d’autre de la fibre 2 qui n’est pas assez large pour obturer tout le champ
de vue du détecteur.

C.4.3 Introduction aux probléemes inverses

Le probleme direct permet de calculer des phénomeénes physiques - le champ de température,
T, par exemple mais cela peut étre aussi les contraintes mécaniques - a partir d’'un modele et
d’un jeu de paramétres (x=[\, Dy, P, h, R, etc.]!® dans le cas du champ de température).
A contrario, le probléme inverse détermine un ou plusieurs parameétres inconnus (Rg, P, h®
etc.) a partir de la mesure de ce phénomene, 77, ce qui est résumé F1G.C.16.

Le principe est simple : le champ de température mesuré, T7¢°, est comparé au champ de
température, T, calculé par le probléme direct. L’erreur commise par le modele est estimée a
'aide d'une fonction de cofit qui est la norme euclidienne de l'erreur : Jors = |[T™ —T||?.
C’est ce qu’on appelle la méthode des moindres carrés. L’estimation des parametres inconnus,
X, est obtenue en minimisant la fonction de cofit.

Approche théorique - d’apres [93] :

e Le probléme direct exprime le champ de température en fonction des parametres. Soit
x le vecteur contenant les n parametres du probleme. Le probleme direct s’exprime de la
maniere suivante :

T =Sx (C.20)

avec T le champ de température calculé par notre modele et S la matrice de sensibilité.
La matrice de sensibilité est la matrice jacobienne du probléme direct, chaque colonne
k contient I’évolution temporelle des coefficients de sensibilité du modele par rapport au

5. Les variables notées en gras sont des tenseurs (vecteurs, matrices, etc.).
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| Champ de |
Parametres : température
Modéle P
A, Dy, P ou |
| h, Ry, ete. flux :
| T(M, 1), p(M, t) |
S
Probléme inverse : |
Mesures :
parametres : | Minimisation | Fonction de cot : T™eS(My, My, Ms, . .. ,t) I
Aw)"ADth’ P Jows = [|T™ — T||? mes
h , Rk, ete. ¥ (M17M27M37--~1t) I

Figure C.16 : Schéma de principe du probléme inverse. Le probléme direct (encadré bleu)
consiste a déterminer un champ de température ou un flux a partir de para-
metres et d’un modele. Le modele inverse (encadré rouge) a pour but d’estimer
des parametres a partir de mesures expérimentales. Pour cela, le résultat du pro-
bleme direct est comparé aux mesures et les parametres inconnus sont obtenus
en minimisant 1’écart entre la théorie et les mesures.

parametre xy :

Sk(t,x) = a—T(t,x) k=1,...,n (C.21)
Ozy tx; forj#k
S(x) = [VxT(x)]' (C.22)

e La fonction de cotit s’exprime a partir du champ mesuré, T"** et du probléeme direct, T :
Jors(x) = ||T™ = T(x)[|* = [T™* — T(x)]'[T™* — T(x)] (C.23)

o L’estimation des parametres consiste & minimiser la fonction de cofit :
%oLs = arg[min (Jors(X))]" (C.24)

Les parametres estimés par la méthode des moindres carrés minimisent la fonction scalaire
Jors, et vérifient donc :

0
Ox1
VXJOLs(}A(OLs) with Vi = (C.25)
0
Oz
Vxdors(x) = 2[Vy [T™ — T(x)]]" [T™ — T(x)] (C.26)
D’apres EQ.C.20 et C.22, on sait que :
T = Sx, S(x) = [VLT(x)]" et V,, T™ =0 (C.27)

car le champ mesuré, T"¢® ne dépend pas des parametres, X.

Finalement :
ViJors(x) = =28 [T —8x] =0 (C.28)
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L’estimation des parameétres s’exprime a partir de I’équation normale :
[8'S| %015 = S'T™ (C.29)

« Si nous supposons que la matrice S!S peut étre inversée, il est alors possible d’estimer les
parametres Xor.s :

%015 = |S'S] ! gtprmes (C.30)

L’étape suivant la résolution du probléme directe est le calcul de la matrice de sensibilité
S et I’étude de ses parametres. A la fin de mon stage de M2, nous avions mené une étude de
sensibilité avec les deux parameétres que nous pensions inconnus a cette époque : les pertes aux
parois (par convection) et le coefficient d’échange au contact K. Les résultats de cette étude
de sensibilité sont présentés F1G.C.17. Lorsque nous avons repris ces travaux au cours de ma
theése nous nous sommes rendus compte que ces deux parametres n’étaient les seuls parametres
inconnus, mais que la puissance injectée dans la fibre était elle aussi une inconnue qu’il faudrait
introduire dans notre probleme inverse. Or, le probleme direct ne pourrait plus étre considéré
comme étant linéaire par rapport & ses parametres.

En effet, le terme d’échange de 'EQ.C.17 est :

92 = K[ — T3] (C.31)

On rappelle que gspo¢ est proportionnel & la puissance injectée, P, et qu’il est constant
sur la surface de chauffage. L’expression du champ de température est égale a la somme de
Iintégration des conditions initiales et des conditions aux limites. On peut écrire de maniere
simplifiée le champ de température dans la premiere fibre :

Ty (M,t) = CZ(M,t)+ P.Gspor(M,t) + G152 (M, 1) (C.32)

Avec CZ l'intégration des conditions initiales, Gyt I'intégration des conditions aux limites liées
a la source de chaleur et Gy_,o l'intégration des conditions aux limites liées a ’échange entre les
deux fibres.

En injectant cette expression dans EQ.C.31, on comprend que le probleme n’est plus linaire
par rapport a ses parametres puisse que go est fonction du produit K.P.

g2 =+ K.PGapor (M) + - -- (C.33)

Le probleme n’étant plus linéaire, il n’est pas possible d’estimer les parameétres a partir de
I’équation normale. En effet, le terme S!S n’a pas d’inverse. Il faut alors trouver une autre
méthode pour minimiser la fonction de coiit et déterminer les parametres Xprs. Une solution
possible serait la résolution du probléme adjoint puisque sa solution minimiserait aussi la fonction
de colt EQ.C.24.

C.4.4 Critique de I’approche temporelle et conclusion sur la méthode

La premiere critique a émettre sur l’approche temporelle est que nos données expérimentales
ne fournissent pas l'information nécessaire. Nous avons vu que le protocole expérimental mis en
place ne permet pas de mesurer I’élévation de température de la seconde fibre car le champ de
vue est trop large. Cela rend impossible 1'utilisation de ces mesures pour l'identification de la
résistance de contact.

Concernant I'approche théorique, plusieurs critiques peuvent étre émises :
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Coefficients de sensibilité réduits
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Figure C.17 : Etude de sensibilité de la configuration a deux fibres : réponse aux temps courts

(a) et aux temps longs (b) - d’apres [85]

Le terme d’échange K.Scontact calculé par la méthode du probleme inverse a la dimension
du metre. La valeur de la résistance thermique de contact déterminée dépendra donc d’une
grandeur spatiale que nous aurons choisi.

En pratique, nous ne connaissons pas exactement 1’énergie absorbée par la fibre. Le pro-
bleme n’est alors plus linéaire par rapport a ses parametres : il n’est pas possible d’estimer
les parametres a partir de I’équation normale. Il faut alors trouver une autre méthode pour
minimiser la fonction de coiit et déterminer les parametres Xprs. L’'implémentation de ce
genre de méthode a notre modeéle « analytique » semble compliquée.

L’approche analytique initiale a rapidement été dégradée. Le calcul du champ de tempé-
rature dii & ’échange de chaleur au contact et aux pertes aux parois se fait pas intégration
numérique. Notre approche cache en réalité une résolution du type éléments finis.

Nous utilisons une approche numérique or Mathematica choisit automatiquement la dis-
crétisation spatiale et temporelle et ne laisse pas de liberté sur le maillage contrairement
aux logiciels d’éléments finis classiques.

Mathematica est un logiciel de calcul formel, il n’est pas programmé pour faire des calculs
matriciels. Par conséquent, une itération du probleme direct prend plusieurs dizaines de
minutes alors que la résolution est quasiment instantanée (maillage compris) avec COM-
SOL.

L’étude de sensibilité est encore plus chronophage puisque le calcul de la dérivation du
probléme direct doit étre réalisé par rapport a chaque parametre.

Nous n’avons pas essayé de résoudre le probleme adjoint qui a priori devrait prendre autant
de temps que le systeme direct.

Le choix d’une résolution analytique était motivé par la facilité a changer de configuration.
Idéalement, il suffisait d’utiliser de nouveaux parametres (diametre, puissance, conductivité,
position du contact) pour simuler des configurations différentes sans avoir & passer par la gé-
nération d’un maillage. Une résolution analytique permettait de ne pas avoir a se soucier des
différentes échelles mises en jeu : petite taille du contact vs. grande dimension de la fibre.

La résolution du cas & une fibre est immédiate mais cette méthode est mal dimensionnée
pour I’échange entre deux fibres et les problemes inverses.

Mathematica n’étant pas un logiciel de calcul numérique, la solution peut étre d’utiliser

le logiciel COMSOL - pour la résolution de type éléments finis - associé & MATLAB - pour
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établir les parametres nécessaires a la résolution du probléme direct et du probleme adjoint sur
COMSOL ainsi que pour la résolution du probléme de minimisation .

Cette fausse route peut étre expliquée par plusieurs raisons :

e A premiére vue, nous pensions observer le rayonnement provenant de la seconde fibre, ce
qui n’est pas le cas a posteriori.

e Nous ne possédions pas de licence COMSOL ou d’autres logiciels de simulation thermique
par éléments finis. Le recours a une approche analytique s’est donc imposée.

e Nous pensions pouvoir déterminer la valeur exacte du flux de chaleur imposé a la fibre
et ne pas avoir a considérer ce parametre comme une inconnue. Une solution peut étre
d’estimer cette donnée a l’aide d’un probleme inversé réalisé sur des expériences a une

seule fibre puis d’utiliser cette valeur comme parameétre connu dans le probleme a deux
fibres.

e La derniere raison est une méconnaissance des problemes inverses et des méthodes de
résolution associées a ’époque de la geneése du projet.

C.5 Coupes longitudinales pour I'imagerie résolue

6. Comme cela a été suggéré par Fabien Bellet lors de ma soutenance de stage et comme nous avons pu le voir
pendant ’école d’été : Thermal Measurements and Inverse Techniques.
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Figure C.18 : Coupes longitudinales de la tache de chaleur extraite par SVD en fonction de la
position de la fibre.
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RESUME

La réduction de la consommation d'énergie liée au secteur du batiment est au coeur des enjeux politiques et environnemen-
taux actuels. L'isolation du parc immobilier est remise en cause. C'est la raison pour laquelle il est important d'améliorer
les performances des matériaux isolants existant comme la laine de verre. La laine de verre, qui est un des matériaux
d'isolation thermique les plus courants, est composé d'une matrice solide faite de fibres de verre entourées par du gaz ou
de vide. Il manque cependant une caractérisation microscopique du transfert de chaleur a I'échelle de ces fibres. C'est
dans ce contexte que s'inscrit cette thése qui s'est déroulée dans le cadre du projet collaboratif CarlSOVERRE financé
par I'Agence National pour la Recherche. Le but de cette thése expérimentale est d'effectuer une caractérisation micro-
scopique des transferts de chaleur - transfert conductif, convectif, radiatif - intervenant au sein d'une fibre de verre, et de
mesurer la résistance thermique de contact entre fibres de verre. Pour cela, nous avons développé différents outils de
caractérisation du transfert de chaleur a I'échelle micrométrique.

Dans un premier temps, les propriétés d'émission thermique de fibres de verre dont le diamétre est plus faible que la
longueur d'onde d'émission thermique (<10 um) sont obtenues par la méthode de spectroscopie infrarouge par modulation
spatiale.

Puis, la résistance thermique de contact entre deux éléments de verre sous vide ou a I'air ambiant est étudiée. Une
microsphére de verre est mise en contact avec une lamelle de verre a l'aide d'une sonde SThM. Le courant injecté
par effet Joule au sommet de la microsphére a l'aide de la sonde SThM et le signal en température mesuré permet
I'identification des différents canaux de dissipation de la chaleur a travers la sonde SThM et/ou a travers l'air. Il est alors
possible d'extraire la résistance thermique de contact.

Enfin, une méthode sans contact de mesure de I'émission thermique d'une fibre de verre chauffée par une excitation
impulsionnelle est proposée. Cette technique de micro-thermographie est une méthode Flash associée a un microscope
infrarouge qui donne accés au champ de température des fibres de verre. L'étude de la dépendance spatiale et temporelle
du champ de température, ainsi que I'utilisation de modeéles analytiques simplifiés, permettent l'identification d'un jeu de
paramétres inconnus intervenant dans le transfert de chaleur : échange avec l'air environnant, résistance thermique de
contact entre fibres.

Les mesures réalisées durant cette thése vont permettre d'étoffer les simulations numériques sur le transfert de chaleur
dans un échantillon de laine de verre.

MOTS CLES

Thermique, Optique, Isolation thermique, Laine de verre, Micro-échelle, Résistance thermique de contact,
SThM, Microscopie Infrarouge, Micro-thermographie.

ABSTRACT

Reducing the environmental footprint of the building sector is a key element of today's political and environmental issues.
The poor quality of the building stock insulation is pointed out. It is therefore crucial to improve the performance of the
existing insulation products. Glass wool, one of the main insulation product, is made of a glass fiber matrix surrounded by
gas or vacuum. However, there is a need for microscopic measurements of heat transfer at the fiber scale. The collaborative
project CarlSOVERRE, funded by the Agence Nationale pour la Recherche, intends to investigate these transfer. This
thesis, as part of the Carl[SOVERRE project, aims at providing experimental measurement of the conductive, convective
and radiative heat transfer in a single fiber at microscopic scale along with the measurement of thermal resistance of
contact between fibers. To this end, we developed several characterizing tools to study microscale heat transfer.

First, the emission properties of single glass fibers with sub-wavelength diameter (given the thermal wavelength of 10 pim)
is measured using the infrared spectroscopy method based on the spatial modulation of the sample in the field object plan
of the microscope.

Then, the thermal resistance of contact between two glass elements is studied under vacuum and under ambient condi-
tions. A glass microsphere is placed into contact with a glass slide using a SThM probe which allows to heat the top of
the sphere by Joule effect and to record the temperature at this point. With this information it is possible to identify the
different heat channels through the SThM probe and/or through the air to extract the thermal resistance of contact.
Finally, a non-contact method for the measurement of thermal emission of a single fiber heated by short laser pulses is
presented. This microthermography method is the Flash method coupled with an infrared microscope to meet the specifics
of our sample. The identification of the heat transfer parameters - exchange with the surrounding air, thermal resistance of
contact between fibers — is obtained by studying the spatial and temporal dynamic of the signal along with simple analytical
models.

The results presented in this thesis are expected to be used as input parameters in future numerical simulations of the
heat transfer in a glass wool sample.

KEYWORDS

Thermal science, Optics, Thermal insulation, Glass wool, Micro-scale, Thermal resistance of contact, SThM,
Infrared microscopy, Micro thermography.
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