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Titre : Développement de la technique de Vélocimétrie par Marquage Moléculaire pour I’étude
expérimentale des micro-écoulements gazeux.

Résumé : Ce travail de thése porte sur le développement de la technique de Vélocimétrie par
Marquage Moléculaire (Molecular Tagging Velocimetry - MTV) pour I'analyse expérimentale des
micro-écoulements gazeux internes. Les micro-écoulements gazeux sont des écoulements raréfiés,
caractérisés par un nombre de Knudsen non négligeable. L’analyse de la littérature montre un besoin
crucial de données expérimentales de grandeurs locales relatives aux micro-écoulements gazeux. Ces
données permettraient une discussion pertinente de la précision et des limites d’applicabilité des
différents modeles théoriques proposés dans la littérature pour I’étude du régime de glissement, régime
raréfié le plus souvent rencontré en microfluidiqgue gazeuse. Dans cette optique, un banc d’essais
expérimental a été développé pour la mesure de champs de vitesses par MTV. La technique consiste a
suivre des molécules traceuses d’acétone introduites dans le gaz en écoulement et qui deviennent
phosphorescentes lorsqu’elles sont excitées par une source lumineuse UV. Les différents compromis
pris en compte pour le développement de ce banc (choix du traceur et du matériau, conception du
canal instrumenté,...), ainsi que les techniques d’acquisition et de traitement de signal sont détaillés
dans le manuscrit. L’analyse expérimentale commence par une étude du signal de phosphorescence de
I’acétone. Ensuite, la technique de vélocimétrie par marquage moléculaire est validée par la mesure de
champs de vitesses dans des écoulements laminaires confinés en régime non raréfié. Les résultats
obtenus sont comparés a des profils de vitesse théoriques d’un écoulement de Poiseuille & pression
atmosphérique. Enfin, les premiers résultats obtenus a basse pression sont présentés et commentés. La
détection du signal a un niveau de pression de 1kPa est encourageante et offre de nombreuses
perspectives pour I’exploration d’écoulements en régime raréfie.

Mots clés : Microfluidique, micro-écoulements gazeux, vélocimétrie par marquage moléculaire
(MTV), analyse expérimentale, écoulement raréfié, nombre de Knudsen.

Title: Development of Molecular Tagging Velocimetry technique for experimental study of
gaseous microflows.

Abstract: This thesis focuses on the development of Molecular Tagging Velocimetry (MTV)
technique for the experimental analysis of internal microflows of gases. Gaseous microflows are
rarefied flows characterized by a non-negligible Knudsen number. A literature review highlights a
crucial need of experimental data on velocity fields within gaseous microflows. These data are
required for a relevant discussion on the validity and limits of applicability of the different boundary
conditions proposed in the slip flow, which is a regime often encountered in gaseous microsystems.
An experimental setup has been designed for analyzing by MTV the velocity distribution in
microchannels. The technique consists in detecting the displacement of acetone molecules, introduced
as tracers in a gas flow; these molecules exhibit phosphorescence once excited by a UV light source.
The various compromises taken into account for the setup design (choice of tracer, laser, channel
material and design, camera and intensifier...), as well as the acquisition and processing technigques
are detailed in the manuscript. The experimental analysis starts with a study of the acetone
phosphorescence signal. Then, the MTV technique is validated by velocity field measurements in
internal laminar flows through a rectangular minichannel in non-rarefied regime. The obtained results
are successfully compared to the theoretical velocity profile of a Poiseuille flow. Finally, preliminary
results obtained at lower pressures are presented and commented. The signal detection at a pressure
level as low as 1 kPa is encouraging and draws various perspectives for the exploration of rarefied
regimes.

Key words: Microfluidics, gaseous microflows, molecular tagging velocimetry (MTV), experimental
analysis, rarefied flow, slip flow, Knudsen number.
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Nomenclature
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a* Rapport de forme de la section
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kg Constante de Boltzmann : 1,3806503 x 107 [J.K™]
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n direction perpendiculaire a la paroi
p Pression [Pa]
S Direction tangentielle a la paroi
t Temps [s]
u Vitesse débitante [m.s™]
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m Vitesse moyenne [m.s™]
Ug Vitesse sur le plan de symétrie de la section
W Demi-épaisseur de la ligne marquee [m]

X, Y, Z Coordonnées cartésiennes
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R Constante spécifique du gaz [J.kg*.K™]
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T Température [K]

% Volume [m’]
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Autres symboles
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|
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Introduction

Chapitre 1

Introduction

L’étude des micro-écoulements gazeux est un axe de recherche en pleine expansion ces
derniéres années grace notamment aux progres remarquables des techniques de micro-
fabrication et aux différentes applications possibles de la microfluidique gazeuse dans les
domaines de I’aéronautique et du spatial, de I’instrumentation pour le vide, de la biologie, de
I”électronique, de I’analyse des gaz, etc. Plusieurs défis de miniaturisation ont ainsi été relevés
conduisant au développement de microsystemes électro-mécaniques (Micro Electro
Mechanical Systems - MEMS) spécifiques. Ces MEMS permettent un gain de poids et de
place et nécessitent moins d’énergie et de matériau, les colts de production de systemes les
intégrant étant ainsi réduits. Ils garantissent en outre une grande précision et des performances
élevées. Les micro-technologies MEMS sont aujourd’hui introduites dans un grand nombre de
produits (téléphones, jeux, automobiles, instruments de mesure, etc...). En I’espace d’une
décennie, elles ont contribué a genérer un marcheé de plusieurs millions d’euros. On prétend
que chagque américain posséde une moyenne de 20 MEMS.

Les écoulements générés dans ces microsystemes relevent du domaine de la
microfluidique. Il s’agit d’une discipline en pleine expansion depuis le début des années 90 et
qui traite des écoulements liquides, gazeux et polyphasiques. Elle présente de nombreuses
applications (Figure 1.1) dans différents domaines. Certaines de ces applications sont
présentées dans la partie suivante.

Biotechnologies Instrumentation Nouvelles technologies Spatial
Lab-on-chi . Accélérometre pour .
P Capteur de pression —— P Micro-propulseur

Médical Energie Détection de gaz
Capteur CO,

Pancréas artificiel Micro-turbine

Figure 1.1 : Applications microfluidiques
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1.1. Exemples d’applications de systemes microfluidiques

Les nombreuses applications générées suite au développement des systémes
microfluidiques ont concerné différents domaines dont notamment le médical, les
biotechnologies, |I’aéronautique, etc.

1.1.1. Médical

Les récents developpements des produits micro-technologiques pour la santé visent en
outre a remplacer des fonctions organiques complexes ou méme des organes vitaux tels que le
pancréas ou les reins. Le developpement de microsystemes médicaux a également concerné
les systemes de dispense de médicaments comme les aérosols a micro-becs délivrant des
quantités optimisées de médicament.

D’autres applications concernent les analyseurs de souffle dont certaines versions
déterminent la concentration en monoxyde de carbone (Cunnington et al., 2012), le taux
d’alcool dans le sang ou encore les odeurs. Dans ce cadre, des analyseurs portables avec
micro-pompes intégrées ont été créés [breathanalyzer].

Des micro-instruments médicaux ont également été congus ces derniéres années afin de
faciliter le travail des chirurgiens et alléger la peine des malades. Un des exemples est le
micro-endoscope avec fibres descendant jusqu’a un diametre de 400 um, garantissant une
image de haute qualité [biovisiontech]. Il est utilisé en imagerie de I’ceil ainsi qu’en diagnostic
des cancers digestifs.

1.1.2. Aéronautique et spatial

Une des applications dans le domaine de |I’aéronautique concerne le développement de
micro-actionneurs pour le controle actif d’écoulements aérodynamiques, de sondes de
caractérisation de la couche limite telles que les sondes Pitot, ou encore les sondes
anemoclinométriques permettant la mesure de la vitesse et de I’angle de I’écoulement. Ces
derniéres sont des sondes de forme aplatie dont les dimensions peuvent aller jusqu’a 50 pm.

Dans le domaine spatial, les microsystéemes destinés a des applications de propulsion sont
appréciés pour leur faible poids et leur facilité d’intégration. D autant plus qu’ils sont dotés
d’une grande précision des dimensions due aux progres des techniques de fabrication.

Des micro-buses (Figure 1.2) avec une largeur au col de 10 a 100 um ont de ce fait été
développées. Elles sont généralement produites par une gravure anisotrope ou par des
techniques lasers permettant de fabriquer des buses de géométries variables et dans différents
mateériaux (le silicium et le Foturan entre autres). La Figure 1.2-a montre les éléments d’un
propulseur. La Figure 1.2-b représente la micro-buse de ce propulseur. Le diametre du col de
la buse est de I’ordre de 100 pum pour une longueur totale de buse de 1 mm.




Introduction

Valve _ Plenum

Assembled Thruster

Figure1.2 : (a) Propulseur composé de MEMS, (b) Image par microscopie électronique d’une micro-buse
fabriquée pour des applications spatiales de propulsion (Janson, 1999)

1.1.3. Instrumentation

Des micro-capteurs de pression sont développés par certaines sociétés [medisensors]. Ces
micro-capteurs auto-étalonnables permettent la mesure de pressions intracranienne et
artérielle. Les capteurs, de dimensions 200 um x 700 pum x 200 pm, sont intégrés au bout d’un
cathéter et peuvent étre totalement implantables (Figure 1.3). lls permettent également une
mesure de la température.

Figure 1.3 : Capteurs de pression Medisensors

1.1.4. Détection de gaz

L’établissement de régles de sécurité poussées dans différents secteurs industriels a
suscité un grand intérét en recherche dans le domaine de la détection de gaz. Ceci a permis un
réel essor des capteurs miniatures, économiques et fiables.

Une des catégories de ces capteurs, dits chimiques, repose sur la technologie des semi-
conducteurs: la variation de la concentration du gaz en contact avec leur surface semi-
conductrice entraine une variation de leur conductivité qui est transformée, via un
transducteur, en signal électrique (Figure 1.4).

Molécules

® @ e / Matériau

Transducteur

Signal

Figure 1.4 : Principe d’un détecteur chimique de gaz
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Ces détecteurs sont utilisés dans differents domaines tels que la détection d’incendie (Figure
1.5), la détection de gaz explosifs ou toxiques ou encore le contrdle de la qualité de I’air.

| -

Figure 1.5 : Micro capteurs pour incendie (gauche) ; Systeme de détection Zdroite)

Un autre aspect de la détection de gaz concerne le développement de nez électronique (e-
nose). L’idée consiste & substituer au nez humain un ensemble de capteurs sensibles aux
composés gazeux contenus dans les odeurs. Ceci permet de suivre en continu les odeurs sur
site pour des opérations de compostage par exemple ou de détecter des odeurs de composés
chimiques dont I’inhalation par I’homme n’est pas souhaitable. En notifiant la présence d’un
composé chimique, les capteurs émettent un signal qui se traduit sous forme d’une signature
olfactive. Un systéme informatique fait correspondre a cette signature une odeur. Le nez
électronique se doit d’étre le plus proche possible du nez humain, c’est-a-dire qu’il doit
intégrer un minimum de 200 capteurs olfactifs (le nez humain intégre un millier de capteurs
différents). Ceci peut rendre la conception du systeme plus complexe. La Figure 1.6 illustre le
principe du nez électronique.

Figure 1.6 : Pllfincipe du nezélectronique [rayonnement du cnrs]

Fonctionnant de la méme maniére que le nez humain, le nez électronique comporte quatre
parties fonctionnelles : un systeme d’échantillonnage de I’espéce a analyser (narines), un
systeme de détection (cellules réceptrices), un systeme de traitement des données lié aux
capteurs et un systeme d’analyse et d’identification basé sur des algorithmes de
reconnaissance de forme (cerveau).
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1.1.5. Biotechnologie et analyse chimique

Les « Lab on chip » ou laboratoires sur puce sont des dispositifs intégrés rassemblant, sur
un substrat miniaturisé, une ou plusieurs fonctions de laboratoire. Un de ces dispositifs est le
chromatographe gazeux dont le premier prototype miniaturisé a été propose en 1979 par Terry
et al. (Terry, 1979). Il s’agit d’un systéme integré sur un substrat de silicium. Ce dispositif
novateur permet de séparer des mélanges gazeux hydrocarbonés en moins de 10 s. Le modéle
développé a permis une réduction de la durée d’analyse (d’approximativement dix fois) ainsi
que celle du volume de I’échantillon & analyser.

Basés sur ce principe, des chromatographes portables pour phase gazeuse ont été
développés par Microsensor Technology Inc. (MTI) a la fin des années 80. Ces
chromatographes ont permis des applications telles que I’analyse d’objets astronomiques : la
navette spatiale Columbia a par exemple été équipée d’un micro-chromatographe gazeux
produit par MTI. La transmission de données se faisait grace a un micro-ordinateur reliant la
terre au micro-chromatographe.

Plus récemment, Dziuban et al. (Dziuban et al., 2004) ont développé le premier
chromatographe gazeux portable européen utilisé pour I’analyse de gaz combustibles en
industrie miniere pour des échantillons d’environ 14 pl. Le principe de fabrication du
chromatographe est basé sur des procédés de fabrication pour MEMS pour chacun de ses
éléments.

D’autres chromatographes submicrométriques ont été proposés (Nieradko) pour la
mesure de la pollution atmosphérique et le controle de la qualité de I’air dans les bassins
miniers. Les différents chromatographes cités assurent une portabilité, une rapidité ainsi
qu’une analyse en temps réel d’échantillons gazeux.

1.1.6. Automobile

Le secteur automobile a été 1’un des secteurs pionniers dans le développement de MEMS.
Différentes technologies MEMS sont aujourd’hui intégrées dans les automobiles
(accélérometre, capteurs chimiques, capteurs de pression, etc.). Sur la Figure 1.7 est présenté
un capteur de pression, un exemple de micro-technologie MEMS produit par la société
Colibrys.

Figure 1.7 : Capteur de pression de chez Colibrys
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La production de ce capteur de pression est basée sur des techniques de micro-fabrication
de MEMS. Les capteurs de de gaz et de pression permettent de réduire les émissions
automobiles et d’assurer un niveau de sécurité élevé dans les voitures.

1.1.7. Energie

Les micro-turbines a gaz (Figure 1.8) sont des convertisseurs d’énergie miniatures
(volume de I’ordre du cm?®). Elles permettent de convertir I’énergie du gaz chaud en travail
mécanique afin de produire de I’énergie électrique. Une analyse fine des écoulements générés
dans la chambre de combustion est nécessaire pour concevoir un systeme garantissant un
mélange optimal des gaz. Le concept des micro-turbines a été lancé par le Massachusetts
Institute of Technology (MIT). Un micro-moteur (12 mm de diamétre et 3 mm de hauteur) est
prévu pour produire de 10 a 20 watts électriques pour une consommation de dihydrogene (H,)
de 10 g/h. Parmi les applications ciblées figurent la propulsion de micro-drones ainsi que la
géneration de puissance éelectrique pour des équipements portables. Ces micro-turbines sont
usinées par Reactive lon Etching (RIE).

Figure 1.8 : Micro-turbines a gaz

1.2. Specificité des micro-écoulements gazeux : effets de
raréfaction

Un des effets prédominants qui résulte de la réduction des tailles dans les microsystémes
est la raréfaction. Celle-ci engendre un déséquilibre thermodynamique du fait que le libre
parcours moyen | (distance moyenne parcourue par la molécule entre 2 collisions successives)
n’est plus négligeable devant la longueur caractéristique L, du microsysteme.

Pour un niveau de raréfaction faible, ce désequilibre thermodynamique se traduit
essentiellement par un saut de vitesse et de température non négligeable a la paroi. Le régime
correspondant est dit régime de glissement. Pour une raréfaction plus marquee, le déséquilibre
thermodynamique n’est plus confiné aux parois mais concerne tout I’écoulement.

L’intérét porté aux écoulements raréfiés était a I’origine lié aux études d’écoulements a
faible pression dans les hautes couches atmosphériques pour des applications spatiales, depuis
le début de la conquéte spatiale.

Le niveau de raréfaction est quantifié par un nombre adimensionnel, le nombre de
Knudsen
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Kn=— (0.1)

Celui-ci décrit différents régimes d’écoulements classifiés a la Figure 1.9:

10 10 10 1

0 Kn
Y
=

Régime de transition Régime moléculaire

1
L L
) )
1
1
]
1 P
1 libre
1
1

L)
1
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Figure 1.9 : Classification des différents régimes d’écoulement en fonction du nombre de Knudsen

Pour Kn <107, le régime est continu. L’écoulement est alors modélisé par les équations
de Navier-Stokes associées aux conditions classiques de continuité de la température et de la
vitesse a la paroi.

Pour 107 <Kn<10", I’écoulement est légérement raréfié: on est en régime de
glissement. Pour ce régime, on peut conserver |I’approche continue des équations de Navier-
Stokes mais il est nécessaire de prendre en compte un saut de température et de vitesse a la
paroi. Ces derniers résultent d’un deséquilibre thermodynamique qui apparait pres des
frontiéres solides.

Pour 10" <Kn<10, le milieu est modérément raréfié : le régime est alors dit de
transition. L’approche continue traduite par les équations de Navier-Stokes n’est plus
valable. Les collisions intermoléculaires ne sont plus suffisantes mais doivent néanmoins étre
prises en compte.

Finalement, pour Kn>10, les chocs inter-moléculaires peuvent étre négligés et le milieu
est hautement rarefié : c’est le régime moléculaire libre pour lequel seules les collisions avec
les parois sont a prendre en compte.

Nous détaillons dans le chapitre 2 les modéles de base développés dans la littérature pour
chacun de ces régimes d’écoulements (Figure 2.1).

Le nombre de Knudsen est relié aux nombres adimensionnels de Mach Ma et de
Reynolds Re. En effet, en considérant que la vitesse du son et la viscosité cinématique
s’écrivent sous la forme

a= —,V = _I 0.2

S\g V=3l (0.2)
ou y est le rapport des capacités thermiques massiques du gaz et & la vitesse moyenne des
molécules, ces nombres peuvent s’écrire:

u uL,
Ma=—,Re= P
a U
Ou u représente la vitesse débitante, p la masse volumique et x la viscosité dynamique.

(0.3)
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Le nombre de Knudsen peut alors s’exprimer de la fagon suivante :
7 Ma
2 Re

Kn = (0.4)

Cette expression démontre le lien entre les effets de compressibilité (exprimés par le
nombre de Mach), les effets de viscosité-inertie (exprimés par le nombre de Reynolds) et les
effets de raréfaction (exprimés par le nombre de Knudsen). Les effets de compressibilité sont
a prendre en compte typiquement pour Ma > 0,2. A noter qu’ici, les nombres de Knudsen et
de Reynolds sont définis pour la méme longueur caractéristique L. (généralement le diamétre
hydraulique Dy, quand il s’agit de microcanaux).

1.3. Verrous scientifiques et objectifs de I’étude

Le régime de glissement a fait I’objet du développement de nombreux modeles
théoriques. Ces modéles expriment notamment le champ de vitesses et le débit dans des
écoulements isothermes localement pleinement deéveloppés dans des configurations
géométriques différentes : annulaires (Deissler, 1964; Ebert et al., 1965) ou rectangulaires
(Aubert et al., 2001; Colin et al., 2004; Morini, 2000; Morini et al., 1998). Associés a des
conditions aux limites de second ordre, ces modeéles ont également été utilisés pour des
écoulements en régime de transition (Duan, 2012) pour des micro-canaux circulaires et non
circulaires.

Une discussion pertinente de ces modeles et des conditions aux limites associées
necessite une analyse expérimentale locale des ecoulements gazeux. Cependant, les données
expérimentales disponibles dans la littérature concernent essentiellement des mesures de débit
(Arkilic et al., 2001; Ewart et al., 2006; Harley et al., 1995; Lalonde et al., 2001; Pitakarnnop
et al., 2010). Il y a par conséquent un besoin crucial de mesures locales permettant d’accéder
aux champs de vitesses, de températures et éventuellement de concentrations dans le cas de
mélanges gazeux.

Dans ce cadre, la technique de V\élocimétrie par Marquage Moléculaire (MTV:
Molecular Tagging Velocimetry), validée au prealable pour la mesure de champs de vitesses
dans les écoulements liquides (Elsnab et al., 2010; Maynes et al., 2002; Thompson et al.,
2005) au sein de microsystemes, est étudiée pour la mesure de champ de vitesses dans des
micro-écoulements gazeux internes. La technique a déja été employée pour la mesure des
champs de vitesses dans les micro-écoulements gazeux, mais en configuration d’écoulement
externe de type micro-jet, sans les problémes liés a la présence proche de la paroi (Pitz et al.,
2005; Stier et al., 1999). A notre connaissance, la MTV n’a jamais encore été appliquée pour
I”étude de micro-écoulements gazeux confinés.

Le but de notre travail est donc d’implémenter la MTV pour I’étude d’écoulements
gazeux internes et d’apporter ainsi un nouvel outil de caractérisation expérimentale des micro-
écoulements gazeux par la mesure locale du champ de vitesses. Pour cela, un banc
expérimental a éte développé a I’ Institut Clément Ader (ICA), a I’INSA de Toulouse.

Ce travail de these s’inscrit dans le cadre d’un réseau européen de recherche nommé
GASMEMS présente ci-dessous.
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1.4. Réseau GASMEMS

Le réseau de recherche GASMEMS (GAS en réference aux écoulements gazeux et MEMS
en référence aux microsystemes électro mécaniques) est un Initial Training Network financé
par le 7°™ Framework Program (FP7) de la commission européenne (Actions Marie Curie).
Le réseau réunit des experts en modélisation et simulation, en techniques et mesures
expérimentales, ainsi qu’en matériaux et procédés de micro-fabrication. Treize partenaires
principaux et six partenaires associés sont impliqués dans ce réseau et répartis sur toute
I’Europe (Irlande, Bulgarie, Royaume Uni, Pays Bas, Allemagne, France, Suisse, ltalie et
Gréce).

La taille du réseau ainsi que la complémentarité des différentes institutions impliquées vont
permettre une approche interdisciplinaire des problémes rencontrés en micro-écoulements
gazeux.

GASMEMS vise a structurer la recherche en Europe dans le domaine de la
microfluidique gazeuse. Son but est de développer les connaissances dans ce domaine et
d’accéder a des applications technologiques d’intérét industriel. GASMEMS permet
notamment la formation de doctorants et post doctorants a une échelle européenne, sur la
problématique des écoulements gazeux et des transferts thermiques associés dans les
microsystemes et contribue au développement de compétences avancées sur des sujets
spécifiques a ce domaine de recherche.

Le réseau présente une double structure :

- verticale avec 3 groupes de travail : un 1 groupe traitant les aspects de modélisation
et de simulation, un 2°™ groupe développant une expertise en  techniques
expérimentales et mesure et un 3°™ groupe expert en matériaux et fabrication,

- horizontale avec 3 axes de recherche : la dynamique des micro-écoulements gazeux,
les transferts thermiques dans ces écoulements et les interactions gaz-materiaux.

L’interaction entre les structures verticale et horizontale du réseau permet au chercheur de
se former un profil multidisciplinaire et de profiter des échanges entre les différents
partenaires. Chaque projet individuel étant bati sur une collaboration entre deux a trois
partenaires, le chercheur bénéficie par conséquent d’une mobilité européenne qui favorise un
développement de connaissances professionnelles mais aussi personnelles.

Ecoles d’été et Workshops sont annuellement organisés par le réseau GASMEMS. lls
représentent une occasion d’interaction et de partage d’expérience entre les différents groupes
de travail et aident au développement de I’esprit d’équipe et du travail en commun.

Enfin, une sélection de formations complémentaires est proposée par le reseau afin de
développer des connaissances annexes a la recherche chez les chercheurs recrutés
(communication scientifique en anglais, cours de langue, gestion de la recherche, propriété
intellectuelle, etc.).
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1.5. Plan du manuscrit

Au travers d’une étude bibliographique, le deuxiéme chapitre de ce manuscrit est
consacré a la modélisation et a I’analyse expérimentale des micro-écoulements gazeux. La
modélisation concerne notamment le régime de glissement pour lequel la notion de la couche
de Knudsen est expliquée. Des exemples de calcul analytique de vitesse et de débit sont par la
suite exposés. L’analyse expérimentale traite de trois points : la mesure globale de débit, les
mesures ponctuelles de pression et de température et les mesures de champs (pression,
température, concentration et vitesse).

La technique de vélocimétrie par marquage moléculaire est par la suite détaillée dans le
troisieme chapitre : son principe général, ses mécanismes ainsi que les différents traceurs
pouvant étre utilisés. Une attention particuliére est accordée a la MTV par phosphorescence
directe (mécanisme utilisé dans ce travail) avec une analyse des différents traceurs possibles
en écoulements gazeux. Quelques exemples d’applications en écoulements gazeux sont
proposes afin d’illustrer les différents mécanismes de la MTV.

Le quatrieme chapitre présente une partie majeure de ce travail, relative au
développement du banc expérimental permettant la mesure de vitesses de gaz dans des
microsystéemes. Dans ce chapitre nous détaillons notamment les techniques d’acquisition et
d’extraction des profils de déplacement obtenus expérimentalement.

Dans le cinquiéme chapitre, ce banc est exploité tout d’abord pour étudier le signal de
phosphorescence de [|’acétone. Ensuite, la technique de vélocimétrie par marquage
moléculaire est validée par des mesures de champs de vitesse dans les deux générations de
canaux développées dans le cadre de cette thése. Des ecoulements laminaires a différents
nombres de Reynolds sont alors analysés en régime non raréfié. Les résultats obtenus sont
comparés a des profils de vitesses théoriques de Poiseuille. Dans ce chapitre sont également
présentés les premiers résultats obtenus a basse pression qui ouvrent une porte vers les essais
a venir en regimes raréfiés. Nous cloturons le chapitre par une discussion sur I’effet important
de la diffusion massique sur les profils obtenus a basse pression.

Enfin, ce manuscrit se termine par une conclusion générale et des perspectives, montrant
le chemin vers de futures expériences a mener sur notre banc d’essais, dans le but de mieux
comprendre et analyser le comportement de gaz en écoulement dans des microsystémes.
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Chapitre 2

Micro écoulements gazeux
Modeélisation & Expérimentation

Apreés avoir introduit la problématique traitée dans ce travail de thése, nous consacrons ce
chapitre a la synthése bibliographique des études menées sur le régime de glissement en
termes de modélisation et d’expérimentation.

2.1. Modélisation

L’effet prédominant rencontré dans les micro-écoulements gazeux est la raréfaction. Elle
est quantifiée par le nombre de Knudsen. La modélisation des écoulements gazeux en
microcanaux dépend du niveau de raréfaction. Dans ces écoulements, le régime de glissement
est le plus souvent rencontré. 1l peut étre décrit par des modeles analytiques et semi-
analytiques (Aubert, 1999), le gaz étant considéré comme un gaz parfait. Pour les différents
régimes d’écoulements classifiés par le nombre de Knudsen en Figure 1.9, nous présentons ici
les modéles de base développés dans la littérature pour chaque régime (Figure 2.1).

DSMC ou équations cinétiques

1 1
1 1
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Figure2.1: Régimesd’écoulementset modeles de bases en fonction du nombre de Knudsen (Colin, 2006)

Pour des nombres de Knudsen inférieurs a 0,001, les écoulements gazeux sont décrits par
les équations d’Euler lorsque Kn— 0 puis par les équations de Navier-Stokes. A partir de
Kn = 0,001, il est nécessaire d’associer des conditions aux limites de glissement et de saut de
température (typiquement du premier ordre en Knudsen) aux équations de Navier-Stokes.
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Pour des nombres de Knudsen supérieurs a 0,1 et jusqu’a des valeurs de I’ordre de 0,5, le
régime de glissement peut rester valable a condition de modifier les conditions de saut de
pression et de température en prenant en compte des termes d’ordre plus élevé en Knudsen.
On peut également atteindre cette plage de Knudsen en modifiant les équations de Navier-
Stokes en équations de conservation plus générales telles que les équations quasi gazo-
dynamiques (QGD), quasi hydro-dynamiques (QHD) ou encore les équations de Burnett.
Cependant, pour des nombres de Knudsen supérieurs a I’unité (cas des écoulements en
nanocanaux ou en microcanaux a faible pression), cette approche continue n’est plus valable.
Dans ce cas, il est nécessaire d’utiliser des méthodes moléculaires comme la simulation
directe de Monte Carlo (DSMC) et les méthodes cinétiques basées sur une résolution de
I’équation de Boltzmann.

La Figure 2.2 donne des exemples de microsystemes gazeux et des régimes de glissement
associés.

Figure 2.2 : Microsystémes et régimes d’écoulements gazeux (Colin, 2006)

Dans la Figure 2.2, nous observons que les écoulements gazeux dans la plupart des
microsystemes se situent dans le régime de glissement et/ou au début du régime de transition,
d’ou I’intérét de chercher a étendre la plage de validité du régime de glissement, qui reste
relativement aisé a modéliser.

2.1.1. Regime continu et de glissement

Les régimes continus et de glissement sont définis par des grandeurs macroscopiques. Ils
sont tous les deux classiquement modélisés par les équations de Navier-Stokes, sous leur
forme générale, mais avec des conditions aux limites différentes :

- des conditions d’adhérence et de continuité a la paroi pour le régime continu,

- des conditions de glissement de vitesse et de saut de température pour le régime de

glissement.

Pour un écoulement gazeux, les forces de volume f sont négligeables. Les équations de
Navier-Stokes s’écrivent dans le cas général par une équation de continuité
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op
E_‘_V"]EQ:O’ (21)

un bilan de quantité de mouvement

d(pu) (2.2)
T+V.(JEQ ®u—cEQ)+Vp =0,

et une équation de conservation de I’énergie

oE E+ (2.3)
ﬁ‘i‘V- [pp\]EQ_GEQU‘i‘qEQJ:O,

ou t est le temps, p la masse volumique, u la vitesse macroscopique, | le tenseur unité, i la
viscositeé dynamique, k la conductivite thermique, Jeq le vecteur flux de masse, ogq le tenseur
des contraintes visqueuses, Qeq le vecteur flux thermique p la pression et E I’énergie totale par
unité de volume définie par

E=p(e+uu/2), (2.4)

e représentant |I’énergie spécifique interne exprimée par e= p/[p(y—l)]pour un gaz

parfait.
Dans le cas spécifique des équations de Navier-Stokes (EQ ~ NS), le vecteur flux de masse

JEQ s’écrit
Jys = pu. (2.5)
Le tenseur des contraintes visqueuses s’écrit quant a lui

; _ ) (2.6)
Qs =4[ V®U+(V®u) ]+(§(V.u)l—,u[V®u+(V®u) —3(V.u)l}.

Enfin, le vecteur flux thermique ggq S’écrit
Oy = —KVT (2.7)
ou T représente la température.

En régime continu comme en régime de glissement, il existe au voisinage des parois une
région ou le gaz est en déséquilibre thermodynamique. Cette région s’appelle la couche de
Knudsen. Elle a une épaisseur de I’ordre du libre parcours moyen I. En régime continu, I’effet
de cette couche est négligeable. En régime de glissement, la couche de Knudsen doit étre prise
en compte. Le régime de glissement peut également étre modélisé par d’autres équations de
conservation plus générales appelées quasi gazo-dynamiques (QGD) et quasi hydro-
dynamiques (QHD) (Lengrand et al., 2004). Ces équations permettent d’atteindre des valeurs
de Knudsen supérieures a 0,1.

Les équations QGD et QHD sont déduites du méme systeme d’équations de base (Equations
2.1-3) en considérant de nouvelles expressions de Jeq, 6eq €t Qeq qui résultent d’une
moyenne spatio-temporelle (et non uniquement spatiale comme dans le cas des équations de
Navier-Stokes) des grandeurs moléculaires.
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Pour le cas des équations QGD, les vecteurs flux de masse Jqogp, tenseur des contraintes
6qcp et vecteur flux thermique gogp S’écrivent par

Joep =Jys —7[ V. (pu®u)+Vp] (2.8)
Qoo = Qs +7[U®(pU. (VOU)+Vp)+1(u.Vp+ypV.u)] (2.9)
Yoco = s —7pu[uVe+ puV(l/ p)] (2.10)

ou 7 représente un temps caractéristique de la moyenne temporelle effectuée pour passer des
grandeurs microscopiques aux grandeurs macroscopiques.

Pour un gaz parfait, il s’écrit ¢ :S_ﬁ ou Scest le nombre de Schmidt représentant le rapport
cp

entre les flux diffusifs de masse et de quantité de mouvement. Le systéeme d’équations QGD
est adapté a I’étude des écoulements de gaz dilués.

Le systeme d’équations quasi hydro-dynamiques (QHD) est quant a lui utilisé pour
décrire les gaz denses. Pour ce systeme, le vecteur flux de masse Joup, le tenseur des
contraintes eqnp et le vecteur de flux thermique ggrp S’écrivent :

Jgup =Jys —7[ pU-(V®U)+Vp | (2.11)
Qo = Qs +7U ®(,0U. v @U)+Vp) (2.12)
Uono = Ans (2.13)

Les termes additionnels qui apparaissent dans les équations (2.8-13) font intervenir des
facteurs de la forme (rV) qui s’avéerent étre proportionnels a Kn. Ainsi les équations quasi

hydro- ou gazo-dynamiques dégénérent naturellement en équations de Navier-Stokes en
régime continu lorsque Kn — 0.

Le régime de glissement peut également étre decrit par des équations dites de Burnett.
Ces équations découlent de I’équation de Boltzmann suite & un développement de Chapman-
Enskog de la fonction de distribution d’ordre deux en Kn (Colin, 2006), de méme que les
équations de Navier-Stokes peuvent étre retrouvées a partir d’un dévelopement au premier
ordre. Ce développement conduit a des nouvelles expressions du tenseur des contraintes
visqueuses ogq et du vecteur flux thermique Jegq. Les expressions obtenues og et Jg sont
détaillées dans (Colin, 2006).

Les équations de Navier-Stokes, QHD, QGD ou de Burnett ont toutes besoin d’étre
associees a des conditions aux limites de glissement de vitesse et de température afin de
pouvoir décrire correctement le régime de glissement. Nous détaillons ces conditions aux
limites dans la partie suivante.

La résolution des différentes équations décrivant le régime de glissement peut conduire a
une solution analytique pour des écoulements isothermes et localement pleinement
développés, considérés comme localement incompressibles (Aubert, 1999). La résolution de
ces équations pour un écoulement gazeux entre deux plaques planes ainsi que dans un canal
de section rectangulaire est montrée dans le paragraphe 2.1.4 du présent chapitre. Leur
résolution tient compte de conditions aux limites de glissement a la paroi, détaillées ci-
dessous.
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Glissement de vitesse et saut de température

La notion de glissement & la paroi a initialement été proposee par Kundt et Warburg en
1875. lls ont été les premiers a suggérer que la vitesse d’un gaz a la paroi était non nulle pour
un écoulement raréfié a partir d’essais expérimentaux sur |I’amplitude d’oscillation d’un
disque dans un écoulement de gaz raréfié (Kennard, 1938).

Une explication simple du comportement d’un gaz a la surface d’un corps rigide a par la suite
été proposée par Maxwell en 1878. Elle a permis la mise en évidence théorique de la vitesse
de glissement conduisant a une premiere expression de cette vitesse sous la forme

2-a [ou 3 u oo 3[ 4 oT
uglis = ugaz _uparoi =—1I {____ j| +_|:__j| (214)
paroi paroi

parol a 4| pT 0s

ou s et n sont les directions tangentielle et perpendiculaire a la paroi, | le libre parcours
moyen, u la composante tangentielle du vecteur vitesse et T la température. Maxwell a établi
cette équation en considérant que la paroi est une surface au comportement intermédiaire
entre celui d’une surface spéculaire (Figure 2.3-a) et d’une surface diffuse (Figure 2.3-b).

Molécule Reflexion Molécule Réflexion
incidente spéculaire incidente diffuse
@ @ @ @

Paroi Paroi

(@) (b)

Figure 2.3 : Surface spéculaire (a) et surface diffuse (b)

Il a considéré que sur un ensemble de molécules incidentes a une paroi, une fraction «
se refléchit de facon diffuse alors que la fraction (1- «) se réflechit de fagon spéculaire (Figure
2.4). Le coefficient de réflexion de Maxwell « est appelé coefficient d’accommodation a la
quantité de mouvement tangentielle (Tangential Momentum Accommodation Coefficient -
TMAQC). Il est égal a zéro si la réflexion est spéculaire. Il est égal a I’unité si la réflexion est
diffuse.
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Réflexion
Moleécules diffuse Réflexion
incidentes spéculaire
4 A
N

Paroi

Figure 2.4 : Comportement des molécules proposé par Maxwell

Le TMAC prend des valeurs variables selon la rugosité des canaux, le gaz d’étude et
éventuellement les conditions d’écoulement (température, régime d’écoulement, etc.). Une
liste non exhaustive des différentes valeurs de TMAC proposées dans la litterature est donnée
dans le Tableau 2.1.

Auteur, année TMAC Knudsen Gaz
d’étude
(Porodonov et al., 1974) | 0,925 + 0,014 - -
0,927 £ 0,028
0,895 + 0,004
(Chew et al., 1993) 0,94 -1,04 - -
(Arkilic, 1997) 0,81 -0,96 - N
0,7-1 Ar

(Arkilic et al., 2001) 0,7520,85 - Ar, N, CO,
(Maurer et al., 2003) 087+003 |006a08 |N
091+0,03 |0,002206 |He

(Colinet al., 2004) 0,93 He, N
(Hsiehet al., 2004) 0,3a0,7 0,001a0,02 | N
(Cooper etal., 2004) 0,52 - Ar, N, O,
(Jang et al., 2006) 0,85 - Air
(Ewartet al., 2007a) 0,908 + 0,041 - He

0,871 + 0,017 Ar

0,914 + 0,009 N
(‘YYamaguchi etal., 2011) | 0,812 a 0,837 - Ar

0,794 a 0,845 N

Tableau 2.1 : Valeurs de TMAC proposées dans la littérature

Ces valeurs de TMAC ont pu étre déterminees de deux maniéres :

- soit par des mesures de débit expérimental (par des méthodes qui sont présentées dans
la section 2.2) qui, confrontées a un modele en régime de glissement, permettent
d’extraire le TMAC,

- soit par une modelisation en approche moléculaire qui, confrontée a un modéle
continu ou de glissement, permet de déterminer le TMAC.
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Dans les deux cas, la valeur du TMAC peut dépendre de plusieurs parametres :

- si elle est extraite d’une mesure expérimentale, elle peut dépendre notamment du type
des parois du canal. En effet, dans un canal rectangulaire obtenu par gravure dans du
silicium, les parois internes peuvent avoir 3 types de surfaces différentes (fond, parois
latérales et paroi supérieure). Le TMAC mesuré correspond alors a une valeur
moyenne dans le canal. Sa mesure peut également dépendre de la nature du gaz utilisé.

- si le TMAC est obtenu a I’aide d’une modélisation, sa valeur dépendra du modéle
choisi et des conditions aux limites associées. Il est donc difficile de dissocier modele
et coefficient d’accommodation. Par conséquent, il est important et urgent de réaliser
des mesures locales dans les micro-écoulements gazeux afin de discuter les limites de
validité des différents modeles en dissociant I’effet du modele de celui de la valeur du
TMAC. Ce point est détaille dans ce travail de thése.

Si I’on considére un écoulement isotherme (cas de notre étude), les gradients de
température de I’Equation 2.20 s’annulent et la vitesse de glissement s’écrit alors

uglis

paroi = l’Igatz - uparoi = TI % (2.15)

Différents auteurs ont proposé d’autres expressions de I’équation de glissement comme par
exemple (Albertoni et al., 1963; Deissler, 1964; Hadjiconstantinou, 2003; Hsia et al., 1983;
Mitsuya, 1993; Sreekanth, 1969), qui généralisent I’équation de Maxwell et prennent la
forme générique suivante :

_ca1d ¢

paroi

e

u
on?

glis paroi (216)

paroi

Cette derniére équation comprend un coefficient de glissement d’ordre 1 noté C, :ﬂ2—7a

(04
ainsi qu’un coefficient de glissement d’ordre 2 noté C,. L’introduction de ce coefficient de
glissement d’ordre 2 a permis d’étendre la plage de validité du régime de glissement vers des
nombres de Knudsen plus élevés (Kn>0,1).

A travers des études théoriques et expérimentales, différents coefficients de glissement
ont pu étre proposes dans la littérature (Tableau 2.2). Ces coefficients ont été obtenus soit par
des méthodes empiriques soit par des études théoriques en considérant une accommodation
parfaite (a =1) a la paroi.
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Auteur, année C, C, Plage de Type d’étude
Knudsen
(Welander, 1954) 1,23 - - Théorique
(Willis, 1962) 1,142 - Théorique
(Sreekanth, 1969) 1 0 0,007 - 0,03 Expérimentale — N,
1,1466 0 0,03- 0,13
1,1466 0,14 0,13 - 0,237
(Porodonov et al., 1,416 - Expérimental — He
1974) 1,332 Expérimentale — Ar
(Maurer et al., 1,2 0,23 0,06 -0,8 Expérimentale — He
2003) 1,3 0,26 0,002 - 0,59 Expérimentale — N,
(Ewartet al., 2006) 1,49 0,408 Expérimentale — N,
(Ewartet al., 1,052 0,148 0,009 -0,309 | Expérimentale — He
2007a) 1,147 0,294 0,003 - 0,302 Expérimentale — Ar
1,066 0,231 0,003 -0,291 Expérimentale — N,
(Maxwell, 1879) 1 0 - Théorique
(Tsienetal., 1946) 1 5n/12 - Théorique
(Chapman et al., ~1 ~-05 - Théorique
1952)
(Albertoni et al., 1,1466 0 - Théorique
1963)
(Deissler,1964) 1 9/8 - Théorique
(Cercignani et al., 1,1466 0,976 - Théorique
1963)
(Hsiaet al., 1983) 1 0,5 - Théorique
(Mitsuya, 1993) 1 2/9 - Théorique
(Hadjiconstantinou, 1,1466 0,647 - Théorique
2003)
(Pitakarnnop et al., 1,1466 - 0,647 - Théorique
2010)

Tableau 2.2 : Différentes valeurs des coefficients de glissement proposées dans la littérature pour une
accommodation parfaite

En parcourant ce tableau, nous observons que malgré un accord sur I’expression générale de
la vitesse de glissement (2.16), les valeurs du coefficient de glissement C, varient d’un auteur

a I’autre.

D’autres formulations de la vitesse de glissement ont été proposées dans la littérature et
rapportées par Pitakarnoop (Pitakarnnop, 2009). Ainsi, Beskok et Karniadakis (Beskok et al.,
1999) ont proposé une expression de la vitesse de glissement, sous une forme adimensionnelle

n’impliquant qu’une dérivée premiére ou/on:
2-a  Kn A
paoi ¢ 1—-B(Kn)Kn on’

*

uglis

(2.17)

paroi

Dans cette équation, B(Kn) est un coefficient déterminé empiriquement, a I’aide de I’équation
de Boltzmann linéarisée ou de la simulation directe de Monte Carlo (DSMC).
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Jie et al. ont proposé une autre expression adimensionnelle de la vitesse de

glissement (Jie etal., 2000):
(KNl pe P (2.18)
2 aS paroi

.=2_O{Knau*
paroi a an

Cette équation permet, a priori, une meilleure stabilit¢ numérique par rapport au modeéle
proposé par Beskok et Karniadakis.

*

uglis

paroi

Sharipov et Kalempa (Sharipov et al., 2003) ont proposé une méthode de calcul de la
vitesse de glissement basée sur le modele de McCormack permettant de calculer le
coefficient de glissement pour un mélange de gaz monoatomiques. L’expression de la vitesse
de glissement s’écrit :

(2.19)

*

uglis

_c HMeou
paroi p p 6”

paroi

ou & =(2 kg T /m)°'5 est la vitesse moléculaire, kg la constante de Boltzmann, m la masse de

la molécule gaz et C le coefficient de glissement visqueux. Pour C, =\/;(2—a)/(2(x), on

retrouve I’équation de Maxwell (Equation 2.15) établie pour un écoulement isotherme. Les
valeurs de C_ obtenues ont été comparées avec des résultats d’lvchenko et al. (lvchenko et

al., 1997). Un bon accord a été observé entre les résultats des deux méthodes.

Plus recemment, Cercignani et Lorenzini (Cercignani et al., 2010) ont proposé un
modele analytique pour la détermination des coefficients de glissement de premier et second
ordres. D’autres auteurs comme Roy et Chakraborty (Roy et al., 2007) ont préféré remplacer
les conditions aux limites de glissement par une expression de viscosité efficace. lls ont
intégré dans leur modele continu une viscosité et une conductivité thermique variables en
proche paroi et ont ensuite essayé de résoudre les équations de bilan de quantité de
mouvement et de conservation de I’énergie. Les expressions analytiques de profils de vitesse
et de température obtenues ont permis d’observer I’importante influence de la variation
(fictive ?) de viscosité et de conductivité thermique en proche paroi sur I’écoulement du fluide
et les caractéristiques de transfert thermique le long du canal.

2.1.2. Regimes plus raréfiés : transition et moléculaire libre

Pour des nombres de Knudsen supérieurs a I’unité, ni les équations de Navier-Stokes ni
les équations QHD, QGD ou de Burnett ne sont valides. L’équation de Boltzmann doit alors
étre traitée par des approches numériques comme la simulation directe de Monte Carlo
(DSMC) ou la méthode de Boltzmann en réseau (ou Lattice Boltzmann Method — LBM). Dans
leur publication en 1998, Sharipov et Selenev (Sharipov et al., 1998) ont décrit les différentes
méthodes possibles de résolution numérique de I’équation de Boltzmann en présentant leurs
conditions de validite.
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Développée par Bird (Bird, 1978), la DSMC est basée sur la résolution de I’équation de
Boltzmann. Elle suppose le gaz dilué et que chaque molécule simulée représente un grand
nombre de molécules réelles. Elle a initialement été appliquée pour la simulation
d’écoulements raréfiés a basse pression (Colin, 2006). Elle est actuellement utilisée pour des
applications microfluidiques (Chen et al., 1998; Stefanov et al., 1994; Wang et al., 2004; Wu
etal., 2001).

La LBM s’est montrée efficace pour la simulation d’écoulements en microsystemes
(Karniadakis et al., 2002), specialement dans des geometries complexes. Une description
détaillée de la LBM a été proposée par Chen et Doolen (Chen et al., 1998). Des résultats
numériques obtenus par Lim et al. (Lim et al., 2002) ont été confrontés avec succes a des
données analytiques et expérimentales obtenues pour un micro-écoulement 2D isotherme
géneré par un gradient de pression.

2.1.3. Calcul analytique de vitesse et de débit

a. Ecoulement entre 2 plaques paralléles

On considere un écoulement de gaz parfait entre deux plaques paralléles de largeur 2b
tres grande par rapport a sa profondeur 2h (Figure 2.5), de sorte que la distribution de vitesse
selon x peut étre supposée uniforme.. L’écoulement est supposé stationnaire, isotherme et
localement développe.

Figure 2.5 : Géométrie d’un canal plan limité par deux plaques paralléles

L’équation de bilan de quantité de mouvement s’écrit alors
du, _1dp
dy>  pdz

(2.20)

Pour un écoulement glissant, la condition aux limites sur la paroi d’équationy = h s’écrit
au second ordre sous la forme générale :

2—a  du d?u
ul =-p—=1—% -C,I?—* 2.21
|y7h a dy yoh 2 dy2 - ( )
La condition aux limites sur I’axe de symeétrie (y = 0) s’écrit :
du
= =0. 2.22
W] . (2.22)
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L’application des conditions aux limites précédentes (2.21-22) nous donne I’expression
suivante pour la vitesse de glissement :

h? dp( y? I |?
u, =Zd_5(%_l_zclﬁ_2g?} (2.23)

Cette équation peut étre exprimée en fonction du nombre de Knudsen. Ce dernier s’exprimant
en fonction du diametre hydraulique Dy s’écrit
I I

La vitesse s’écrit alors
h? d 2
u :—zd—S[l—%+8C1Kn+32CZKn2j. (2.25)

h
La vitesse moyenne calculée par U = 2_1h I u,dy s’écrit
-h

_ h*dp(2 zj
U=——— =+8C,Kn+32C,Kn" |.
24 dz (3 1 2 (2.26)
Le débit volumique est alors exprimé par
2bh® dp (2 2)
=— —| =+8C,Kn+32C Kn* |.
Q L dz (3 1 2 (2.27)

Le débit massique s’écrit donc

: (2.28)
M= —ﬂid—p(%s C,Kn+32C, anj.

En écoulement isotherme permanent, le produit Kn p est constant ce qui nous permet
d’écrire Kn, p, = Kn, p, en notant par I’indice e et s respectivement I’entrée et la sortie du
canal de longueur L . Nous avons alors

L 3 . n (2.29)
Imdx:— 2bh ij(g p+8C,Kn p+32C2Kn2pjdp
5 u RT o 3

Le débit massique traversant le canal s’écrit alors

o 2bh° p? (2.30)
ul RT

avec IT=p,/p,.

I’ -1
+8C,Kn, (IT-1)+32C,Kn.* In
3
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2

En adimensionnalisant la vitesse par u, =—2—d—p , qui représente la vitesse sur le plan de
L dz

symétrie de la section (eny=0) pour un écoulement sans glissement, la distribution de

vitesse et la vitesse moyenne s’écrivent respectivement
2

u :1—%+8 C,Kn +32C,Kn? (2.31)
2
U :§+8C1Kn+32C2Kn2 (2.32)

Le débit massique, adimensionné par le debit massique de I’écoulement sans glissement

3 2 2
= 2bh p_s(Hg 1) s’écrit

mnonglis
ul RT

' =1+ 24 C,—"% .96 C,Kn’,

(I1+1)

InTI (2.33)

(-

b. Ecoulement dans un canal de section rectangulaire

Nous considérons maintenant un écoulement gazeux dans un canal rectangulaire de
largeur 2b, de profondeur 2h et de longueur L (Figure 2.6).

7o

e

\
Figure 2.6 : Géométrie d’un canal de section rectangulaire

L’équation de bilan de quantité de mouvement s’écrit :
o’u, 0%u, 1dp

+ —_—

& o pdz (2.34)

Les conditions aux limites de glissement s’ecrivent :
2 2

UZ Xx=xb =$Cll 6uz _CZIZ {8 uzZ +18 UZZ]

OX st X" 2.0y )|, (2.35)

2 2

uz| n =$C1| 8“2 —C2|2 a UZZ +£8 LIZZ

y= Y |y_e oy® 2 ox -
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Des expressions de la vitesse et du débit ont été proposées par Aubert en 1999 (Aubert,
1999). Ces expressions ont éte établies a partir d’une méthode de calcul semi-analytique
s’inspirant du raisonnement d’Ebert et Sparrow mais avec un développement de la vitesse
adapté a des conditions aux limites de second ordre sous forme d’une double série de Fourier.
L’équation générique de la vitesse s’écrit alors

4sin(ﬂj3in(w.) sin[ﬂj .
21 2 2 J +4—2Kn'c08(‘//1)7a* +4C2Kncos((/’ijsm(w")
(07 +v) o, C, 9 C ) v,
r 1
M, i g A5
- | |2 f Vi c Yl ?
LB o B ! : okt (2.36)
pldz* |54
+2C2Kncosz((pi)[MCOS(W")SIn(W")]
C, a* v,

xcos g, )cos(y; ¥

ou a =h/b est le rapport de forme de la section et Kn'= I/(Zh) est une autre expression du

nombre de Knudsen telle que 2Kn=Kn'(1+a*) .

Les racines ¢, ety sont déterminées a I’aide de la résolution numerique des equations
transcendantes

1-2KnC,y; tan (v ) - 2C,Kn’C, y* =0

1-2KnC, ¢, tan(‘”,i)—zc2 Kn’C, ¢ =0. (2.37)
a

Le débit massique & travers la section défini par m = [[ pu,dxdy s"écrit

7 [4sin(ﬂ)sin((yi) sin[ﬂj L ]

ar 482K cos(yy )22 G n'cos| 2L M
(fmzw/jzw o 4CjK i) o 4CiK [a*j vj
o ), i) gy 2
N 1) o | v e e e o (2.38)
a*ul dz* | 2 '

4 Vi

X
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Le débit massique peut étre exprime en fonction des pressions p, et p, a I’entrée et a la
sortie du canal. L’équation (2.38) doit alors étre intégrée le long du canal. En utilisant une
fonction d’approximation polynomiale a, +a,Kn +a,Kn? pour remplacer le terme entre
accolades, la nouvelle expression du débit s’écrit

_4nt p2fa(m*-Y)
Ca*ul RT 2

+a,Kn, (IT-1)+a,Kn.* InTI (2.39)

ou a, &, et a, sont des coefficients qui dependent du rapport de forme et des coefficients de

glissement. Les valeurs des coefficients a; sont tabulées dans (Aubert et al., 2001) et sous
forme plus détaillée dans (Colin, 2006).

Pour conclure, nous avons présenté les différents régimes d’écoulements dans les
microsystéemes gazeux ainsi que les principaux modeles théoriques associés. Une attention
particuliére a été portée au régime de glissement, régime le plus souvent rencontré en micro-
écoulements gazeux. Ce régime peut étre décrit par les équations de Navier-Stokes associées a
des conditions aux limites du premier ou du second ordre en Kn. Ces conditions aux limites
prennent en compte des coefficients de glissement dont la valeur peut différer d’un auteur a
un autre. Dépendant a la fois des conditions expérimentales et du modele théorique choisi, la
détermination par I’expérience de ces coefficients demeure délicate et conduit dans la
littérature a des conclusions non tranchées. Il y a par conséquent un besoin crucial de mesures
locales dans les micro-écoulements gazeux afin de discuter de la précision et des limites
d’applicabilité des différents modéles théoriques proposés dans la littérature. Une mesure
locale de la vitesse devrait permettre de dissocier le role joué par le modele théorique lui-
méme et le coefficient d’accommodation a la quantité de mouvement, grace a un relevé direct
du glissement a la paroi.

Différentes techniques expérimentales ont été proposées dans la littérature afin d’étudier
les micro-écoulements gazeux. Nous les présentons dans la partie suivante du chapitre.

2.2. Analyse expérimentale

Pour une étude expérimentale des micro-écoulements gazeux, les grandeurs physiques
mesurables sont les debits (mesures globales), la pression et la température en un point
(mesures locales) ou les distributions de vitesse, de pression et de température (mesures de
champ).

Chaque type de mesure (globale, locale et mesure de champ) est détaillé dans les paragraphes
suivants.

2.2.1. Mesures globales : mesure de débit

La mesure de débit peut se faire a I’aide de débitmétres commerciaux ou par des
techniques expéerimentales spécifiques développées en laboratoire.
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a. Débitmeétres commerciaux

Les premieres mesures de débits de micro-écoulements gazeux a I’aide de débitmetres
commerciaux ont été réalisées par Sreekanth (Sreekanth, 1969)pour un écoulement d’azote
dans des tubes longs de section circulaire de diametre intérieur 50 mm et de longueurs variant
de 0,24 a 0,76 m. La plage de Knudsen investiguée allait de 0,24 a 0,007. La comparaison de
ses mesures avec des calculs analytiques a suggéré que les capteurs étaient précis pour des
débits correspondant & des nombres de Knudsen inférieurs a 0,13. Pour des régimes plus
raréfiés, les mesures obtenues devenaient a priori moins précises.

Deux catégories de débitmetres commerciaux sont disponibles sur le marché : les
débitmetres « thermiques » et les débitmetres dits « non thermiques ».

Les capteurs thermiques (thermal flow sensors) sont les plus utilisés pour la mesure de
débit gazeux. L’apparition de ces capteurs remonte a 1914, lorsque L.V King a établi la loi
qui porte son nom et a montré comment un fil chaud immergé dans un fluide en écoulement
peut renseigner sur le débit en un point de I’écoulement. Cependant, I’utilisation de ce type de
débitmetre ne s’est réellement répandue qu’au début des années 70. Ce type de capteurs est
particulierement adapté aux mesures de débit dans les écoulements gazeux.

Comme leur nom I’indique, le principe de ces capteurs se base sur I’exploitation des
transferts de chaleur dans I’écoulement de fluide. Ils sont géneralement équipés de 2 sondes
de température et d’un élément chauffant (Figure 2.7).

a Elément chauffant b

Fluide

Ta Th
Figure 2.7 : Débitmétre massique thermique

Un fluide circulant dans une zone chauffée retire une quantité de chaleur de cette zone. La
puissance de chauffage est maintenue constante. Les températures initiale et finale du fluide
en déplacement sont mesurées a I’aide de deux sondes de température. Le débit massique est
proportionnel a la différence de température entre celle de I’élément chauffant et celle du
fluide pendant son mouvement.

Les capteurs non thermiques (non-thermal flow sensors) se différencient par leur
principe de fonctionnement mécanique. Differents types de debitmetres non thermiques sont
disponibles sur le marché (débitmétre a effet Coriolis, jauges capacitives et piézorésistives,
...). Les debitmetres a effet Coriolis (Figure 2.8) sont les plus souvent utilisés. Leur mesure
de débit repose sur la force de Coriolis. Elle est générée lorsqu’une masse est simultanément
soumise a un mouvement de rotation et de translation.
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Figure 2.8 : Exemple d’un débitmétre a effet Coriolis de trés grandes dimensions

Le débitmetre utilise comme capteur un tube en U libre de tourner autour d’un axe. Un
champ électromagnétique met le tube en vibration a une fréquence donnée. Lorsqu’un fluide
circule dans ce tube en vibration, la rotation le soumet a une force de Coriolis qui
communique un couple au tube. L’analyse de la vibration de rotation du tube permet de
remonter au débit massique.

Des débitmetres Coriolis de marque Bronkhorst permettent de mesurer des débits trés variés
allant de 28 x10° & 1,39 x10°® kg/s jusqu’a 3,33 x10° & 0,16 kg/s. Des débitmétres Coriolis
de la marque Brooks permettent de mesurer des débits massiques de I’ordre de 139 x10°
kg/S.

Dans sa thése, Arkilic (Arkilic, 1997)a teste les débitmeétres commerciaux disponibles en
1994 et les a jugés fiables pour des débits allant de 10° & 10™° mol/s.

Aujourd’hui les débitmetres basse pression permettent d’atteindre des plages de débit allant
de 4.10™ mol/s & 10°° mol/s (Jousten et al., 2002).

Ces débitmetres ont cependant un co(t d’achat un peu cher et sont de plus peu précis pour
des mesures dans les micro-canaux. Ceci a poussé les chercheurs a développer des techniques
expérimentales spécifiques pour la mesure de débit massique des micro-écoulements gazeux.
Nous les détaillons dans la section suivante.

b. Débitmetres de laboratoire

Pour une étude précise des micro-écoulements gazeux, différentes techniques
expérimentales ont été développées en laboratoire pour la mesure des faibles debits. Ces
techniques se basent sur 1’équation d’état d’un gaz parfait m= pV /RT pour calculer le débit

massique traversant un microsysteme a partir de la variation au cours du temps de la masse de
gaz contenue dans un réservoir de volume V connecté a I’amont ou a l’aval de ce
microsysteme. Ce débit prend ainsi la forme :

1 dv dp pVv dT
m=—/| pr v _PV A
RT (p at o dt T dtj (2.40)
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ou p et T sont est la pression et la température dans le réservoir, et R la constante spécifique

du gaz supposé parfait. Le dernier terme dT/dt s’annule pour les mesures ou une bonne
régulation thermique est garantie.
A partir de I’équation (2.40), trois methodes expérimentales ont pu étre développées :

- la méthode par suivi de goutte,

- laméthode a pression constante,

- etlaméthode a volume constant.

Méthode par suivi de goutte

Cette technique consiste a mesurer le débit volumique d’un gaz en suivant les menisques
d’une goutte de liquide a I’aide d’un microscope (Harley et al., 1995; Maurer et al., 2003) ou
d’un systeme de capteurs optoélectroniques (Colin et al., 2004; Ewart et al., 2006; Lalonde,
2001; Pitakarnnop et al., 2010) : une goutte est introduite dans une pipette étalon puis poussée
par le gaz en écoulement. Le débit est déterminé par la mesure de la vitesse de déplacement
de cette goutte, a partir des instants de passage des fronts de la goutte devant les capteurs
optoélectroniques.

Une double mesure de débit peut étre réalisée en connectant deux pipettes a I’amont et a
I’aval du microsysteme (Figure 2.9) (Lalonde, 2001; Pitakarnnop et al., 2010).

nm m:

B —

—

Goutte Goutte

Figure 2.9 : Schéma de la méthode de mesure de débit par suivi de goutte de liquide

La complexité de la technique est liée au fait que 4 volumes de gaz (en bleu sur la Figure
2.9) sont a prendre en compte. Les débits massiques m, a lI’amont et m, a I’aval du
microsystéeme (U-Systeme) s’écrivent

N Q Vlinit +AVl
iy == {pﬁmt +( Py +0 p)V—om AV, (2.41)
Qz V2init + AVZ
2 RT pZmlt ( p2|n|t p) V3init _ AVZ (242)

ou Q, Q,, p, et p, sont respectivement les débits volumiques et les pressions a I’amont et a
I’aval du microsysteme, V, et V, les volumes entre la goutte et le microsysteme, V, le volume
du réservoir et de la connectique en amont de la goutte, V, le volume du réservoir et de la
connectique en aval de la goutte, AV, la variation durant la mesure du volume entre la goutte
amont et le microsysteme, AV, la variation de volume entre la goutte aval et le microsysteme

et finalement 5P le saut de pression au passage des gouttes amont et aval due aux tensions
superficielles et aux frottements & la paroi. Dans les équations (2.41-42), I’état initial est noté
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init. La comparaison des deux débits amont et aval permet de détecter toute fuite ou anomalie
dans la mesure ou le traitement de celle-ci.

La technique de déplacement de goutte permet la mesure d’un débit minimal de 10™ kg/s
(Morini et al., 2011). Il est cependant possible de mesurer un débit plus faible dans un
microcanal en connectant plusieurs micro-canaux identiques en paralléle. Shih et al. (Shih et
al., 1996) ont pu mesurer un débit massique de I’ordre de 10™ kg/s pour un écoulement
d’hélium en micro-canaux. Le méme ordre de grandeur a été obtenu par Ewart et al. (Ewart et
al., 2006)pour un écoulement d’azote. Celata et al. (Celata et al., 2007) ont calculé un débit de
10® kg/s pour un écoulement d’hélium alors que Colin et al. (Colin et al., 2004) ont mesuré
un débit minimal de I’ordre de 10™ kg/s pour le méme type de gaz.

Les points faibles de cette technique sont :

- le comportement de I’interface tres sensible a I’état de surface de la pipette et qui est

sujette a des a-coups (phénoméne de stick-slip),

- ladifficulté de mesurer précisement le diametre de la pipette,

- la difficulté de mesurer précisément tous les volumes de gaz qui dépendent d’ailleurs

de la position de la bulle.

Méthode de mesure a pression constante

Cette méthode de mesure indirecte de débit consiste a déduire la valeur de débit massique
a partir d’une variation du volume du réservoir amont (ou aval) dans lequel le gaz est
maintenu a pression constante. Cette technique est difficile & mettre en ceuvre car elle
necessite I’utilisation d’un piston ou d’une membrane permettant de faire varier et de
contréler le volume tout en maintenant la pression constante (Jousten et al., 2002). Les débits
mesurés par cette technique sont autour de 10™° mol/s.

Méthode de mesure a volume constant

Cette méthode de mesure du débit massique est également indirecte. Elle consiste a
mesurer une variation de pression dans un ou deux réservoirs connectés a I’amont et/ou a
I’aval d’un microsysteme et d’en déduire le debit massique m . Cette technique est plus facile
a mettre en ceuvre. Elle ne nécessite que la mesure précise de la variation de pression dans un
réservoir ferme. Le calcul de débit par cette meéthode nécessite cependant une excellente
stabilité thermique. Pour cette raison, des systemes de régulation de température sont
géneralement intégrés dans les bancs expérimentaux pour la mesure de débit par variation de
pression & volume constant (Pitakarnnop et al., 2010).

Le grand avantage de la technique du volume constant par rapport a celle du suivi de
déplacement de goutte est la possibilité de balayer une plus large gamme de pression, allant
jusqu’a des pressions basses souvent utiles pour analyser le régime de transition.

Un banc d’essai original a été développé par Pitakarnoop (Pitakarnnop, 2009) dans son
travail de these. Il permet la mise en ceuvre de deux techniques de mesure de débit: la
méthode de déplacement de goutte et celle de variation de pression a volume constant. Ce
banc expérimental est de plus thermiquement isolé, garantissant ainsi une bonne stabilité
thermique pendant la durée de I’essai. Il a permis la mesure d’un débit minimal de 7,1 10™
kg/s (Pitakarnnop et al., 2010). Arkilic et al. (Arkilic et al., 2001) ont quant & eux mesuré un
débit de I’ordre de 10™ kg/s alors que Ewart et al. (Ewart et al., 2007b) ont pu mesurer un
débit de 10™ kg/s.
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La technique de mesure de débit par variation de pression a volume constant a été
largement utilisée pour des écoulements de différents gaz en microcanaux cylindriques de
section rectangulaire ou trapézoidale (Arkilic, 1997; Arkilic et al., 2001; Colin et al., 2004;
Ewart, 2007; Harley et al., 1995; Maurer et al., 2003; Pong et al., 1994) et circulaire (Ewart,
2007; Ewart et al., 2006; Ewart et al., 2007b; Lalonde et al., 2001; Perrier et al., 2011;
Porodonov et al., 1974; Tison, 1993).

Le Tableau 2.3 préesente différentes valeurs de débits relevées dans la littérature ainsi que

la technique de mesure utilisée pour les déterminer :

Auteur, année Débit Gaz Technique de Plage de Kn,
minimum mesure
(Shih et al., 1996) 10 kg/s N Suivi de goutte
(Arkilicetal., 1997) | 10™ kg/s He Volume constant
(Arkilicet al., 2001) | 10™ kg/s N, Ar, CO, | Volume constant
(Jousten etal., 2002) | 10 mol/s Pression constante
(Hsieh et al., 2004) 10° kg/s N Volume constant | 0,001 - 0,02
(Ewartet al., 2006) 107 kg/s N Volume constant | 0,0086 — 0,871
(Celata etal., 2007) | 10° kg/s He Suivi de goutte
(Ewartet al., 2007a) | 10~ kg/s Volume constant
(Pitakarnnop, 2009) | 7,110 kg/s Volume constant
(Pitakarnnop et al., 2,510™ kg/s | Ar Volume constant | 0,02 — 0,034
2010) 2,66 10™ kg/s 0,26 —0,5
5810% kg/s | He 0,057 - 0,095
7,78 10™ kgls 0,73-1,4
(Perrieretal., 2011) | 10™ kg/s Xe, Ar, He, | Volume constant | 0,003 — 30
N

Tableau 2.3 : Différentes valeurs minimales de débits massiques relevées dans la littérature

2.2.2. Mesures locales : pression et tempeérature

Ces mesures locales sont des mesures ponctuelles (de pression ou de température)
obtenues par des capteurs intégrés dans la cellule d’étude. Elles permettent de compléter
I”information fournie par les mesures globales de débit.

a. Mesure de pression

La mesure locale de la pression est problématique dans les microcanaux. En effet,
I’intégration de capteurs le long du canal représente un challenge vu les petites dimensions
requises. Pour garantir des mesures précises, des capteurs peuvent étre intégrés le long du
canal pendant le processus de fabrication de ce dernier (Baviere et al., 2004a). Des difficultés
de micro-fabrication et d’assemblage peuvent cependant étre problématiques pour des
applications ou le besoin en étanchéité est crucial (domaine du vide par exemple).

Des capteurs de pression commerciaux permettent la mesure de pression a I’entrée et a la
sortie du canal, assemblés via des chambres de volume important par rapport a celui du canal,
a I’aide d’un montage garantissant I’étanchéité de I’ensemble. Les changements de section de
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passage peuvent cependant créer des pertes de charge au niveau des connexions. Par
conséquent, la pression mesurée n’est plus exactement celle a I’entrée/sortie du canal (Morini
etal., 2012).

Le Tableau 2.4 donne un apercu non exhaustif de dimensions de microcanaux ainsi que
les gammes de pression mesurées a I’entrée/ sortie ou le long du canal.

Références Gaz Dimensions de la section | Gamme de pression
utilisé du canal ; diamétre mesurée
hydraulique
Hsieh et al. 2004 N, 50x200 pm’ ; Dy = 80 pm Pin= 2.7 & 64 kPa
Pout= 0.68 a 13.2 kPa
Jang and Wereley 2004 | Air 8,1x8,1 mn’ Pout = 98650 Pa
Turner et al. 2004 N,, He L= 300 mm; | =1mm, pin= 300 & 600 kPa
H=2,3a50 pm; Pout = Patm
D=52a9,6 um
Zohar etal. 2002 N, He, Ar | H=0,53 a 0,97 pm Ap =100 a 400 kPa
Demsis et al. 2009 N> L= 0,96 m; Djy= 25 mm; | p=1Paa10kPa
Dey= 30 mm

Tableau 2.4 : Microcanaux et pressions mesurées a |’entrée/sortie et le long de microcanaux

Kohl et al. (Kohl et al., 2005) ont proposé une nouvelle technique optique de mesure de
pression le long du canal : I’intégration, dans une structure MEMS, de capteurs de pression
gravés sur des membranes en silicium. Ces capteurs mesurent la variation de la pression
statique le long du micro-canal. Un faisceau laser est dirigé vers la membrane. Pour une
membrane a surface spéculaire, la lumiere est réfléchie avec le méme angle d’incidence
(Figure 2.10 (a)). Sous I’effet d’une deformation de la surface de la membrane (Figure 2.10
(b)), un changement de I’angle de réflexion est observé. La déflexion de la lumiére réfléchie
est mesurée par un capteur optique (photodiode) calibré par des mesures de pression de
référence.

Incident Light Deformed Reflection
- 4

i A}

Figure 2.10 : Déflexion de la membrane (a) sans et (b) avec application de pression (Kohl et al., 2005)

L’utilisation de ces capteurs a été validée pour la mesure de pression statique le long d’un
microcanal. L’incertitude de mesure relevée est de I’ordre de + 2,4 a 13,3 %. Ces capteurs ont
I’avantage de pouvoir étre facilement intégrés dans des structures MEMS. De plus, leur
sensibilité peut étre ajustée aprés I’étape de fabrication, permettant ainsi une mesure précise
de la pression. Néanmoins, certains points faibles ont été relevés par Kohl et al. : le besoin
d’un systéme optique trés précis pour capter de faibles déformations de la membrane, le colt
élevé de la plateforme expérimentale (laser, systtme de détection, systéeme de
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positionnement...), la limitation de la plage de mesure par la résistance mecanique du
matériau, etc.

b. Mesure de température

L’introduction de capteurs de tempeérature dans les microcanaux est également
problématique. En effet, elle peut induire une perturbation non négligeable de I’écoulement.
De plus, le capteur ne mesure pas la température du gaz mais plutot celle de la paroi
constituée par la surface sensible du capteur, laquelle est a priori différente en régime raréfié.
Différents moyens de mesure de température sont possibles : les sondes a résistance RTD
(Resistance Temperature Detector), les thermocouples en film mince TFTC (Thin Film
Thermocouples) ainsi que les sondes semi-conductrices.

Sondes RTD ou thermometres a résistance: ces sondes sont faciles a mettre en ceuvre, ont
une grande exactitude de mesure, et sont largement utilisées en micro-technologies. Elles
exploitent le fait que la résistance électrique du matériau sensible varie selon la température.

Différents matériaux peuvent étre utilisés (or, cuivre, tungsténe, argent, nickel) pour
I’élément sensible de la sonde (Tableau 2.5). Le platine est le plus souvent utilisé. La sonde
Pt100 est le modele le plus courant. Elle correspond a une résistance de 100 Q a 0°C. Elle
offre une grande plage de température et une trés bonne linéarité.

Matériau Caractéristiques Utilisation

Cuivre - Basse résistivite Temperature limite d’utilisation :
- Bonne linéarité 120 °C
- Prix réduit => tres bonne alternative
économique

Tungstene - Résistivité élevee Applications a tres haute
- Matériau fragile et difficile a travailler | température

Nickel - Economique Température maximale
- Non linéaire d’utilisation : 550 °C

Tableau 2.5 : Différents matériaux possibles pour les sondes de type RTD

La couche de métal de I’élément sensible est déposée par évaporation ou par depot
chimique en phase vapeur (Chemical Vapor Deposition). Différents groupes de recherche ont
utilisé des micro-sondes RTD pour la mesure de température (Han et al., 2008; Jang et al.,
2003).

Sondes TFTC ou thermocouples en film mince : il s’agit d’éléments actifs qui utilisent
I’effet Seebeck pour obtenir la température au point de jonction (soudure) de 2 métaux
différents. Le thermocouple génére une différence de potentiel électrique qui dépend de la
différence de temperature entre deux jonctions (une soudure froide de référence dont la
température est mesurée par un autre capteur —par exemple de type Pt100- et une soudure
chaude placée au point de mesure). La fabrication des sondes TFTC est plus ou moins
complexe, en fonction des matériaux utilisés. Différents types de thermocouples existent sur
le marché (Tableau 2.6). Ils ont une épaisseur moyenne de I’ordre de la 100 um (Han et al.,
2008).
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Type Matériau Gamme de mesure Couleurs
E | Chromel + Constantan | Basses températures Jaune /
Orange
J Fer + Constantan Tempeératures de 0 a 750 °C, non Jaune /
recommandé pour les basses Noir
températures
K | Chromel + Alumel Températures de —250 a 1372 °C Jaune /
Violet
N | Nicrosil + Nisil Mesures a haute températures, Non
conditions de vide renseigné
T | Cuivre + Constantan Basses températures (—200 & 350 °C) Jaune /
Bleu

Tableau 2.6 : Différents types de thermocouples a base de métaux standards

Zhang et al. (Zhang et al., 2006) ont developpé une sonde TFTC avec une fine couche de
Chrome intégrée sur un substrat de Nickel. Ils ont démontré que leur sonde avait un
comportement similaire a celui d’un thermocouple de type K ainsi qu’une sensibilité
thermique appropriée pour des jonctions de taille 25 a 80 um.

Les sondes TFTC présentent néanmoins certaines limitations : la qualité de surface de la
couche du film actif (spécialement sa rugosité) peut créer des problemes au cours de la micro-
fabrication des sondes et influencer la stabilité thermique du thermocouple. De plus, un défaut
majeur des sondes TFTC est leur imprécision de mesure (de I’ordre de 0,1 a4 0,2 °C) liée a la
nécessité de mesurer la température de la soudure froide par un autre type de capteur.

Dans la plupart des travaux publiés, la mesure de température se fait par thermocouple ou
sonde RTD. Baviere et al. (Baviére et al., 2004a; Baviére et al., 2004b) ont présenté des
mesures indirectes de la température le long du canal par insertion de 4 thermocouples en
ligne. Cependant, I’insertion de capteurs sur des dimensions micrométriques est une opération
délicate pouvant causer des perturbations dans la distribution du champ de température.

Ce point a éte observé par Demsis et al. (Demsis et al., 2009) qui ont cherché a déterminer le
coefficient de transfert thermique dans un écoulement contre-courant en intégrant un capteur
de température a la sortie de I’échangeur.

2.2.3. Mesure de champs : pression, température, concentration et
vitesse

Afin d’éviter certaines limitations observées lors des mesures locales de pression ou de
température et également d’avoir des mesures de champ complete et non simplement
ponctuelles, des techniques de mesure non intrusives ont été développées pour I’étude des
micro-ecoulements gazeux. Il s’agit de techniques optiques permettant de caractériser les
écoulements gazeux avec une bonne résolution spatiale. Ces techniques permettent d’accéder
aux champs de pression, de température, de concentration et de vitesse.

a. Mesure de pression

Les principes de base ainsi que quelques exemples d’application des techniques de
mesure de champ de pression sont traités dans ce qui suit.

34



Micro écoulements gazeux : Modélisation & Expérimentation

Les PSP (Pressure Sensitive Paints) : il s’agit de capteurs moléculaires développés pour
la mesure de la distribution de pression sur les surfaces solides.
La mesure du champ de pression est basée sur I’analyse de I’extinction de la luminescence
des molécules par la présence d’oxygene. Comme I’illustre la Figure 2.11, une couche de PSP
est prealablement déposee sur la paroi du microcanal. Cette couche est illuminée par une
lumiére de faible longueur d’onde. L’illumination excite les molécules qui transitent vers un
état d’énergie plus elevée. De cet état, elles reviennent a leur état électrique d’origine via une
émission radiative ou non radiative.

L’émission radiative est appelée luminescence. Elle peut étre affectée par la présence
d’oxygene. Plus particulierement pour les PSPs qui reviennent a leur état d’origine en
interagissant avec les molécules d’oxygene : une augmentation de la concentration d’oxygéne
entraine une diminution de I’intensité de luminescence des molécules.

Lumiere d’excitation Q
\ Emission

«—— Couche de liaison
«—— Surface du canal

Figure 2.11 : Principe de mesure par PSP, d’apres (Huang et al., 2007)

Le champ de pression est par la suite dérivé de la loi de Stern-Volmer, reliant la pression
totale p a I’intensité | de luminescence des molécules par

I f
= AT+ AT) - (2.43)

I ref
ou T est la température de I’échantillon, I, I’intensité de luminescence a la pression de
reférence py et A les constantes de Stern-Volmer déterminées par des tests de calibration et
qui dépendent de la concentration du gaz en oxygene.

Les PSPs ont été utilisées pour la mesure de la distribution de pression sur des surfaces

solides par Bell et al. (Bell et al., 2001) et par Niimi (Niimi, 2005) pour des régimes
d’écoulement & nombre de Knudsen éleve.
Huang et al. (Huang et al., 2007) a utilisé les PSPs pour la mesure du champ de pression a la
sortie de micro-buses. Les résultats expérimentaux étaient en accord avec les simulations
numériques. Cependant, I’étude est limitée a des dimensions submillimétriques. Huang et al.
ont également utilisé les capteurs PSPs pour la mesure de champ de pression dans un canal
rectangulaire (de profondeur 235 um et de largeur 12,7 mm) pour des nombres de Knudsen de
0,003 a 0,4. La distribution de pression obtenue dans le microcanal était non-linéaire, comme
prévu du fait de la compressibilité. La résolution spatiale obtenue était de I’ordre de 5 pm.

Les PSPs sont appréciéees pour leur faible codt et leur facilité d’utilisation.
Cependant, leur utilisation & micro-échelle présente certaines limitations:
- Les PSPs conventionnelles ont une épaisseur non négligeable par rapport aux
dimensions du canal : de I’ordre du micrométre (Bell et al., 2001).
- Elles n’ont pas de résolution spatiale suffisante pour la mesure de pression a micro-
échelle (en raison de la non-uniformité de I’épaisseur de leur couche).
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- La technique est difficile a appliquer sur des canaux de section circulaire (le déepot
d’une couche de peinture n’étant pas tres évident).

Pour éviter ces contraintes, les films moléculaires sensibles a la pression (Pressure Sensitive
Molecular Films) constituent une solution alternative. Ils sont détaillés dans le paragraphe
suivant.

Le PSMF (Pressure Sensitive Molecular Film) : il s’agit d’un film de peinture
permettant la caractérisation des champs de pression a échelle micrométrique. Développée par
Matsuda et al. (Matsuda et al., 2007), la technique de formation (Figure 2.12) des PSMFs est
la suivante: une couche de gouttes de molécules amphiphiles diluées dans du solvant volatil
est déposée sur une sous couche d’eau. Le solvant est par la suite vaporisé et une couche de
molécules se forme alors. Elle est ordonnée en un film moléculaire par compression a I’aide
d’un élément mécanique. Cette couche est finalement transférée au substrat avec une poussée
constante ce qui permet de contréler I’ordonnancement des molécules.

Q —— Hydrophobic tail
Subphase qo . s — Hyd.l’uphilil: head

Deposition
Figure 2.12 : Formation du PSMF (Matsuda et al., 2007)

Le principe de fonctionnement des PSMFs est par la suite identique a celui des PSPs :
I’échantillon couvert de sa couche de PSMF détecte la pression partielle d’oxygene dans le
gaz environnant. Matsuda et al. (Matsuda et al., 2009) utilisent alors une forme modifiée de
I’équation de Stern-Volmer,

I
- p, (1) AT) P2 Pore
( poz/pozref )+a
dans laquelle Po, €st la pression partielle d’oxygéne et o est une constante supplémentaire

relative a I’adsorption des molécules d’oxygene, également déterminée par des tests de
calibration.

(2.44)

Plus de détails sur la procedure de fabrication des PSMFs et leur principe de
fonctionnement sont disponibles dans (Matsuda et al., 2007; Matsuda et al., 2009).

Dans leur étude, Matsuda et al. ont observé une meilleure sensibilité des PSMFs a la
pression, par comparaison aux PSPs. Ils ont egalement observé que les PSMFs ne sont pas
sensibles a la température environnante.

La technique de mesure de champ de pression a I’aide des PSMFs a été validée dans
(Matsuda et al., 2011b) pour un écoulement de gaz dans une buse convergente-divergente
(Figure 2.13). Les dimensions de la buse sont présentées au Tableau 2.7.
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Figure 2.13 : Géometrie de la buse (Matsudaet al., 2011b)

Paramétres Dimensions
Epaisseur de la buse 1 mm
Largeur de la buse h =103 pm
Longueur du divergent L =492 pm
Angle de divergence 0=235°

Tableau 2.7 : Propriétés géométriques de la buse

L’écoulement d’azote a été étudié pour une pression d’entrée de 10 kPa et une pression
de sortie de 1 kPa. Les résultats expérimentaux ont été compares a une simulation numérique
par Simulation Directe de Monte Carlo (DSMC). Comme I’illustre la Figure 2.14, untrés bon
accord a été trouvé entre mesures expéerimentales (haut de la Figure 2.14) et simulation
numérique (bas de la Figure 2.14).

Ly 100

[kPa]

Figure 2.14 : Comparaison expérimentale-numérique d’écoulement gazeux dans une micro-buse
(Matsudacet al., 2011b)

Ces résultats ont permis la validation de I’utilisation des PSMFs pour les micro-écoulements
gazeux. Par rapport aux PSPs, les PSMFs présentent une meilleure uniformité dans la
distribution d’intensité ainsi qu’un niveau d’intensité plus important. Leur résolution spatiale
est jugée assez élevée pour permettre des mesures d’écoulements gazeux a micro-échelle
(pour des surfaces de dimensions caractéristiques descendant jusqu’a 50 um). lls présentent
cependant certaines limitations : un processus de fabrication trop long et une application
limitée aux surfaces planes.

Le PSCC (Pressure Sensitive Channel Chip) : il s’agit d’un microcanal sensible a la
pression obtenu par combinaison de la technique des PSPs et des micro-moulages de PDMS.
L’idée d’introduire des capteurs PSP dans un canal en PDMS a été développée par Matsuda et
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al. (Matsuda et al., 2011a) apres avoir identifié des difficultées dans I’utilisation des PSMFs
pour la mesure de champ de pression dans les microcanaux.

Les PSCCs comportent 3 éléments (Figure 2.15):

1- Une couche capteur composée d’un mélange de PDMS et de PSP. Le PDMS a été
choisi entre autres pour sa transparence optique éleveée et sa perméabilité au gaz.

2- Une couche de Paryléene jouant le réle de barriere au gaz. Elle empéche la pénétration
des molécules d’oxygene de la couche capteur au bloc support (et vice versa). Sans
cette couche barriére, un changement de I’intensité de luminescence du PSCC est
probable, ce qui introduirait des sources d’erreur.

3- Un bloc support en PDMS : il sert a fixer les couches précédentes.

Molécules »® o0 000 @
d’oxygéne [@ @~ g 98 8 ®  (Cgyche barriére

—
au gaz

Figure 2.15 : Eléments d’un capteur PSCC, d’apreés (Matsuda et al., 2011a)

Des détails sur la procédure de fabrication de ces capteurs sont disponibles dans (Matsuda et
al., 2011a).

La procédure de mesure de pression par les PSCCs est identique a celle par les PSPs : le
capteur, préalablement illuming, devient luminescent. Son intensité de luminescence est
étouffée par I’oxygéne (I’intensité diminue en fonction de la montée en pression de
I’oxygéne). Cette intensité est calculée selon la loi de Stern-Volmer. Matsuda et al. (Matsuda
et al., 2011a) ont vérifié dans leurs travaux la nécessité de la couche barriére dans le PSCC en
mesurant I’intensité de luminescence a différentes pressions avec et sans cette couche.
L utilisation du PSCC pour la mesure du champ de pression dans un micro-écoulement
gazeux a été validée pour le cas d’une buse convergente-divergente, d’angles 90° et 24°
respectivement. La profondeur de la buse est de 59 um. Les longueurs des c6tés convergent et
divergent sont respectivement de 120 um et 485 um. Le champ de pression obtenu (Figure
2.16) présente moins de fluctuations de pression que celui obtenu par des PSMFs (Matsuda et
al., 2011b).

Ces travaux ont permis de conclure que les PSCCs représentent un potentiel intéressant pour
la mesure du champ de pression dans les micro-écoulements gazeux.

Figure 2.16 : Distribution de pression dans une micro-buse mesurée par PSCC (Matsuda et al., 2011a)
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La MTM (Molecular Tagging Manometry) : il s’agit d’une nouvelle technique non
intrusive pour la mesure des champs de pression dans les micro-écoulements gazeux
comportant de 1I’oxygene. Développée par Basu et al. (Basu et al., 2010), cette technique se
rapproche de celle des PSPs avec I’avantage de renseigner sur le champ de pression dans
I’écoulement et non a la surface du canal.

La technique repose sur la mesure de I’extinction de la phosphorescence de molécules
traceuses d’acétone préalablement excitées. A pression élevée, la densité en molécules
d’oxygene devient importante, réduisant ainsi I’intensité de luminescence et la durée de vie du
traceur. A la différence des PSPs, les molécules phosphorescentes en MTM ne sont plus
intégrées a une peinture de revétement de la surface d’étude : elles sont ensemencées dans le
gaz en écoulement. La quantification de I’extinction du signal de phosphorescence permet la
mesure du champ de pression dans I’écoulement.

Cette technique a été validée (Basu et al., 2010) pour la mesure de champ de pression dans un
écoulement isotherme d’azote a I’intérieur d’une chambre avec des conditions de pression
contrélées.

La technique de marquage moléculaire se rapproche de celle de la MTV (Molecular
Tagging Velocimetry) qui sera détaillée par la suite. Dans I’étude de (Basu et al., 2010), les
molécules d’acétone, qui ensemencent I’écoulement d’azote, sont excitées par un faisceau
laser de longueur d’onde 308 nm. Leur signal de phosphorescence est detecté a I’aide d’une
caméra CCD intensifiée. Basu et al. (Basu et al., 2010) ont observé la diminution de la durée
de vie de la phosphorescence en fonction de I’augmentation de la concentration en oxygene.
Leurs résultats expérimentaux correspondent bien aux prédictions théoriques. Les dimensions
de la chambre d’essai ne constituent pas une limitation théorique a la technique, ce qui permet
d’envisager dans le futur I’application de la MTM aux micro-écoulements gazeux.

b. Mesure de vitesse

Différentes techniques de mesure de champ de vitesse ont été développées dans la
littérature. Certaines de ces techniques seront détaillées dans ce qui suit avec des exemples
d’application aux micro-écoulements gazeux confinés.

La LDV (Laser Doppler Velocimetry) : cette 1°® technique de mesure de champ de
vitesse est également appelée Laser Doppler Anemometry (LDA). Il s’agit d’une technique
non intrusive ou des particules hautement réfléchissantes sont utilisées pour ensemencer
I”écoulement. La technique la plus fréquente est appelée vélocimétrie laser a franges. La zone
étudiée est éclairée par une figure d’interférences lumineuses générées par deux faisceaux
laser de méme fréquence. Lorsqu’une particule traverse la zone d’interférences, elle diffuse
une lumiere a une fréquence différente de celle du rayonnement laser. Le décalage fréquentiel
dépend de la vitesse de la particule, selon I’effet Doppler.

Cette technique a été validée pour les macro-écoulements liquides. A micro-échelle, il est
necessaire de diminuer le volume d’étude et par conséquent la taille du faisceau laser, ce qui
conduit a des limitations optiques. De plus la réduction du volume d’étude se traduit par une
réduction du champ de vitesse mesurable et le nombre de particules (dont la concentration ne
peut pas étre augmentée) est réduit a son tour. Ainsi, en pratique cette technique ne peut étre
appliguee dans des canaux de diamétre hydraulique inférieur a 1mm, dimension a laquelle la
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micro-vélocimétrie par imagerie de particules (UPIV) s’avére une alternative intéressante.
Une revue de la technique a été proposée par Tropa (Tropa, 1995).

Il a éte reporté (Yoon et al., 2006) que la LDV a été prealablement appliquée a des mini-
écoulements gazeux internes. Des profils de vitesse ont été obtenus dans une cellule réactive
en U de section de passage 2 x 2 mm’. L’écoulement a été ensemencé par des gouttelettes
d’eau mais les données obtenues jugées incompletes n’ont pas encore éte publiées.

La vélocimétrie par imagerie de particules ou Particle Image Velocimetry (PIV) : il
s’agit de la technique la plus répandue pour la mesure de champ de vitesse. La résolution de
cette technique dépend de la capacité des particules a suivre fidelement I”écoulement.

La PIV peut étre divisée en 2 catégories : la PMV (Pattern Matching Velocimetry) et la PTV
(Particle Tracking Velocimetry).

Le principe de fonctionnement de la PMV est le suivant: I’écoulement est préalablement
ensemence par des particules. Ces particules sont illuminées par 2 flashs lasers successifs.
Deux images, séparées par un intervalle de temps At, sont ainsi acquises. Les particules
d’ensemencement apparaissent en spots lumineux dus a I’illumination du flash laser. Chaque
image est par la suite quadrillée en un ensemble de fenétres d’interrogation, donc chacune
contient idéalement une dizaine de particules. Le déplacement d’un motif de particules dans
sa fenétre d’interrogation est reperé par inter corrélation entre les deux images, ce qui permet
de déduire la vitesse moyenne des particules dans cette fenétre d’interrogation. Notons qu’une
technique alternative s’appuie sur une auto- corrélation a partir de I’acquisition des 2 pulses
laser sur une méme image. Quelle que soit la technique retenue, un vecteur vitesse peut
finalement étre associé a chaque fenétre d’interrogation. La résolution spatiale étant définie
par la taille des fenétres d’interrogation.

En PTV, le champ de vitesse est estimé en suivant le déplacement des particules
individuellement, généralement a partir d’images en pose longue, ou alternativement a I’aide
d’une série de plus de deux images.

Une solution proposée dans la littérature consiste a combiner la PMV et la PTV afin
d’améliorer la résolution spatiale de la PIV. Cette solution s’appellerait ‘Super Resolution
PIV’(Keane et al., 1995). Avec cette technique le champ de vitesse est calculé en 2 temps : la
1°® étape est une corrélation PIV standard dont le résultat est utilisé a la 2°™ étape pour
identifier le mouvement des particules entre 2 images.

L’adaptation de la PIV a micro-échelle (uPIV) a été introduite par Santiago et al.
(Santiago et al., 1998) pour des micro-écoulements liquides. Elle a été suivie par le
développement de modéles théoriques pour un traitement approprié des résultats (Meinhart et
al., 2000; Wereley et al., 2001). Wereley et al. ont identifié de nouveaux aspects apparaissant
a micro-échelle (Wereley et al., 2002) :

- Les particules utilisées deviennent petites par rapport a la longueur d’onde
d’illumination car en YPIV, la résolution requise est de I’ordre du micrometre. La
taille des particules doit par conséquent étre réduite, avec des diametres classiques
compris entre 100 et 300 nm.

- La taille réduite des particules crée une accentuation du mouvement Brownien. Les
interactions particule-particule et particule-fluide deviennent significatives ce qui
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empéche les particules de suivre fidelement I’écoulement moyen. Cette amplification
du mouvement Brownien, particulierement marquée en écoulement gazeux, représente
une source d’erreur significative dans la mesure du déplacement de particules entre 2
images, surtout pour des écoulements lents.

- Le volume complet de fluide est illuminé a la différence de la PIV classique Pour
laquelle on n’illumine gu’une fine tranche de fluide. La résolution dans la direction de
I’axe optique est alors définie par la faible profondeur de champ de I’optique utilisée.
Le montage adopte une configuration d’épi-illumination ou les lumieres incidente et
réfléchie traversent un méme objectif de microscope. Cet objectif est a haute ouverture
numérique (faible distance focale f) pour offrir une faible profondeur de champ. Un
filtrage digital est appliqué pour éliminer les particules floues hors champ, qui
perturbent I’analyse d’image.

Le dispositif experimental typique utilisé en pPIV est illustré sur la Figure 2.17.
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Figure 2.17 : Schéma de principe d’un systeme uPIV (Barrot Lattes 2007)

Il comporte un circuit d’ensemencement, un systeme optique (lentilles, filtres et objectif) ainsi
gu’un systeme d’acquisition (caméra, laser, synchronisateur, microscope, ordinateur et
logiciel d’acquisition). Pour les écoulements gazeux a macro-échelle, I’ensemencement se fait
généralement par des particules d’huile ou de fumée.

La pPIV a été appliquée a des écoulements gazeux internes (Yoon et al., 2006) pour la
mesure de vitesse dans des canaux millimétriques. Deux types de particules d’ensemencement
sont possibles en YPIV gazeuse: des gouttelettes d’eau (produites par un brumisateur) ou des
particules de fumée (produites par un générateur de fumee). Une difficulté en pPIV est la
genération de ces particules. La technique d’ensemencement développée a permis d’obtenir
des particules de fumée de diamétre inférieur a 1 um. Elles ont été utilisées pour ensemencer
un écoulement d’air sec dans un canal en U. Des zones de recirculation et de séparation ont
été observées au niveau du virage a 180°. La présence de ces zones est indésirable dans
certaines applications biologiques. De plus, les particules de fumée présentent un risque de
contamination des cellules biologiques, d’ou I’intérét d’utiliser des gouttelettes d’eau. La
technique d’ensemencement développée par Yoon et al. (Yoon et al., 2006) a permis d’obtenir
des gouttelettes d’eau de diamétre 1 a 8 um. En paralléle, des simulations ont été conduites en
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vue de déterminer le diametre maximum permettant aux particules de suivre fidelement le
fluide en écoulement. Elles ont permis de conclure que pour des micro-écoulements gazeux a
nombres de Reynolds compris entre 50 a 400, les gouttelettes devaient avoir un diametre
maximal de 1 um, ce qui représente un réel defi expérimental.

Sugii et Okamoto (Sugii et al., 2006) ont utilisé la pPIV pour étudier un écoulement
gazeux dans un canal droit de 1 mm de largeur, 0,5 mm de profondeur et 100 mm de
longueur. L’écoulement est visualisé a travers des particules d’huile d’olive fluorescentes
(Figure 2.18) excitées par un double YAG (longueur d’onde de 532 nm). Un générateur de
particules de diamétre 0,5 a 2 um a été développé. Ce générateur permet d’optimiser le
diamétre, I’intensité de fluorescence ainsi que la densité et la concentration des particules.
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Figure 2.18 : Ecoulement gazeux avec des particules d’huile d’olive fluorescentes (Sugii et al., 2006)

Une comparaison réussie des profils expérimentaux avec des profils de vitesse théoriques
pour un écoulement de Poiseuille a été obtenue avec des nombres de Reynolds compris entre
26 et 130.

Un autre type de particules a été utilisé par van der Schoot et al. (Schoot et al., 2010) pour
I’étude de micro-écoulements gazeux dans des piles & combustibles. Il s’agit de particules
d’éthyléne-glycol-Rhodamine B de taille 61,5 nm. Ces particules bénéficient d’une taille
constante (ce qui n’est pas le cas avec les gouttelettes d’eau), d’une concentration ainsi que
d’une visibilité beaucoup plus importante que celle des particules solides.

A partir de ces différentes études, on peut lister les limitations de I’adaptation de la PIV aux
micro-écoulements gazeux :

- L’ensemencement est problématique. Il est nécessaire d’utiliser des particules de taille
optimisée. Si leur taille est trop petite, elle se traduit par une amplification des
interactions fluide-particules. Ainsi, la taille des particules doit rester suffisamment
grande pour réduire les effets du mouvement Brownien, mais suffisamment petite pour
suivre fidelement I’écoulement. Le compromis peut étre difficile a respecter. De plus,
leur masse volumique doit étre proche de celle du fluide en mouvement pour garantir
qu’elles le suivent fidelement.

- L’illumination concerne tout le volume. A I’inverse d’une illumination de nappe fine
en PIV, I’illumination de volume entraine une réémission de toutes les particules
présentes dans le fluide, notamment celles se trouvant hors plan focal. Ceci engendre
une augmentation du niveau de bruit provenant des particules floues (surtout si la
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concentration en particules est élevée, ce qui nécessaire en PPIV) provoquant ainsi
une diminution significative du rapport signal/ bruit.

La vélocimétrie par marquage moléculaire ou Molecular Tagging Velocimetry (MTV)
. la velocimétrie par marquage moléculaire est une technique optique de mesure de champ
apparue il y a une trentaine d’année et qui connait un développement important depuis une
quinzaine d’années. Comparée a des techniques basées sur le suivi de particules (telle que la
PIV) la MTV présente des avantages dans des configurations ou I’ensemencement par des
particules solides n’est pas souhaité ou presente des limitations quant a la génération de
particules, leur concentration, I’illumination, etc. (Koochesfahani, 1999a).

C’est une technique non intrusive (Figure 2.19) qui consiste & marquer des molécules
luminescentes, appelées traceurs, et a suivre leur évolution dans le temps. L’observation de
leur évolution permet non seulement d’établir le champ de vitesse dans I’écoulement, mais
également d’associer cette mesure de vitesse a une détermination de grandeurs scalaires telles
que la concentration ou la température. Typiquement, le gaz d’étude est ensemencé par des
molécules traceuses (Figure 2.19 (a)). Elles sont marquées par un faisceau laser a une
longueur d’onde appropriée : soit suivant une ligne (Figure 2.19 (b)), soit suivant un motif de
grille (Koochesfahani et al., 2000). Elles deviennent alors luminescentes (Figure 2.19 (c)). La
réémission lumineuse est détectée a deux instants successifs en fonction de la durée de vie de
leur luminescence : un court instant aprés le marquage a t =ty (Figure 2.19 (d)) et un
intervalle de temps plus tard a t =ty + At (Figure 2.19 (e)). Le rapport entre le déplacement
Lagrangien des molécules et I’intervalle de temps At nous renseigne sur le champ de vitesse.
La MTV présente une excellente alternative a la PIV, surtout a micro-échelle, pour I’analyse
des écoulements gazeux internes.
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Figure 2.19: Principe de la MTV : (a) ensemencement de I’écoulement par les molécules traceuses, (b)
marquage des molécules traceuses par un faisceau UV, (c¢) luminescence des molécules traceuses, (d)
détection de la fluorescence ou du début de phosphorescence, (e) détection de la phosphorescence apreés un
délai At

Pour appliquer la MTV, I’utilisateur est généralement confronté au choix du traceur (en
fonction du fluide d’étude) et au mécanisme de MTV impliquant le choix des systemes de
marquage, de détection et de traitement des signaux. Différents travaux bibliographiques
présentent des details de I’implémentation de cette technique, incluant marquage, détection et
traitement (Falco et al., 1993; Gendrich et al., 1996; Lempert et al., 2000; Stier et al., 1999).

La MTV peut étre implémentée suivant différents mécanismes: Laser Induced
Photochemical Anemometry (LIPA) (Falco et al., 1987; Park et al., 1999) Photo- Activated
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Non-intrusive Tracing Of Molecular Motion (PHANTOMM) (Lempert et al., 2000; Lempert
etal., 1995), Raman Excitation plus Laser Induced Electronic Fluorescence (RELIEF) (Miles
et al., 1987; Miles et al., 1989; Miles et al., 2000) et MTV par suivi de phosphorescence
(Hiller et al., 1984; Hu et al., 2006a; Ponce et al., 1993; Stier et al., 1999). Ces différents
mécanismes seront détaillés dans le chapitre 3.

La technique a été largement validée dans des configurations d’écoulements liquides a mini
(Gendrich et al., 1997; Hu et al., 2006c; Lempert et al., 2000; Lempert et al., 1995) et micro-
échelle (Elsnab et al., 2010; Maynes et al., 2002; Thompson et al., 2005; Thomson et al.,
2000). En ce qui concerne les écoulements gazeux, I’application de la MTV s’est limitée a des
micro-écoulements gazeux externes (Koochesfahani, 1999b; Pitz et al., 2005; Stier et al.,
1999). D’ou I’originalité¢ de notre travail qui consiste a I’adaptation de la MTV a des
écoulements gazeux internes dans des canaux de dimension millimétrique. Des détails de
I’implémentation de la technique a mini-échelle (mécanismes, traceurs, dispositif
expérimental, exemples d’application) seront présentés dans les chapitres suivants.

c. Mesure de concentration

Une des techniques les plus utilisees pour la mesure de champs de concentration est la
fluorescence induite par laser ou Laser Induced Fluorescence (LIF). Elle renseigne sur la
concentration moyenne dans un mélange. Sa résolution spatiale et temporelle dépend de la
résolution de la chaine de mesure (type du capteur, taille du pixel, etc.). Le traceur est
préalablement mélangé au gaz en écoulement. Apres excitation, sa fluorescence est mesurée a
I’aide d’une caméra CCD. En écoulement liquide, des traceurs fluorescents sont utilisés
(Lempert et al., 2000). En écoulements gazeux, des traceurs phosphorescents comme la
diacétyle ou I’acétone sont utilisés (Lozano et al., 1992; Stier et al., 1999).

En 1992, la LIF a été appliquée pour la mesure de la concentration d’un jet d'air
ensemencé par des molécules d'acétone a la sortie d'une buse de 2,2 mm de diametre (Lozano
et al., 1992). La Figure 2.20 présente une image instantanée obtenue par LIF dans le jet d'air
précédemment cité. Cette expérience a permis de valider I’utilisation de I’acétone comme
traceur pour des mesures LIF en écoulements gazeux.

Figure 2.20 : Image instantanée obtenue par LIF dans un écoulement d'air ensemencé par de |'acétone
(Lozano et al., 1992)

La technique a également été appliquée pour la caractérisation d’un mélange gazeux (Hu
et al., 2002) a la sortie d’un jet de 2 cm de diamétre. De I’acétone vapeur est excité par un
laser excimer XeCl (A = 308 nm). Sa luminescence est détectée par une camera intensifiée par
un phosphore rapide (P46). La résolution de la mesure est de I’ordre de 100 um. En 2000
également, Koochesfahani et al. (Koochesfahani et al., 2000) ont combiné la LIF et la MTV
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pour la caractérisation d'écoulements liquides. L'intérét d'une mesure simultanée de la
concentration et de la vitesse est d'autant plus important si les deux se font a I'aide du méme
traceur (une supramolécule dans le cas de cette étude). Les auteurs ont jugé que cette mesure
combinée MTV&LIF s'appliquerait trés bien aux écoulements gazeux avec un traceur
approprié tel que la diacétyle ou I'acétone.

d. Mesure de tempeérature

Deux techniques de mesure de champ de température ont été identifiées :
- La thermométrie par marquage moleculaire (Molecular Tagging Thermometry - MTT),
- Les peintures sensibles a la température (Temperature Sensitive Paints - TSP).

En ce qui concerne la thermométrie par marquage moléculaire (MTT), le principe de la
technique est identique a celui de la velocimétrie par marquage moléculaire (MTV) : les
molécules traceuses sont préalablement mélangées au fluide en mouvement. Ces molécules
sont ensuite marquées par un faisceau laser. Une image de réference de leur réémission
phosphorescente est acquise a to. Une deuxieme image est acquise a t; = to+ At. L’intensité de
phosphorescence relative est ensuite définie par le rapport entre l'intensité de I'image de
réference et celle de la deuxieme image. Ce rapport d'intensité entre les deux images
successives est fonction de la durée de vie de phosphorescence, elle-méme fonction de la
température (Hu et al., 2003).

Thomson et Maynes (Thomson et al., 2000) ont été parmi les premiers a démontrer la
faisabilité de la mesure de température dans des écoulements de liquides par suivi de
phosphorescence induite par faisceau laser ; il s’agissait d’une version phosphorescente de la
LIF. En 2003, Hu et Koochesfahani (Hu et al., 2003) ont développé la MTT pour la
caractérisation d'écoulements liquides. La technique représente une extension de la MTV : le
signal de phosphorescence est détecté a deux instants successifs pendant la durée de vie de
phosphorescence du traceur. Cette derniere, étant estimée a partir d’un ratio d’intensité entre
les deux images acquises, est par la suite calibrée de fagon a avoir une quantification
simultanée des champs de vitesse et de température dans un fluide en écoulement, tout en
utilisant le méme traceur ainsi que le méme équipement expérimental. La technique de MTT
développée a été appliquée a I'étude d'un jet pulsé de 6 mm de diamétre.

En 2006, la MTT a été couplée a la MTV (Hu et al., 2006b) : une mesure simultanée de
champ de vitesse et de température moyennant un traceur unique a ainsi été réalisée dans un
liquide. La technigue MTV&T a été appliquée a la mesure des champs de vitesse et de
température dans le sillage d’un cylindre chauffé. Les images de phosphorescence obtenues
sont présentées Figure 2.21.
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(a) (h)
Figure 2.21 : Paire d’images de phosphorescence obtenue par mesures MTV&T. (a) image acquise 1 ms
apres le pulse laser. (b) image acquise 5 ms aprés le pulse laser (Hu et al., 2006b)

Les champs de vitesse et de température déduits sont respectivement présentés (Figure 2.22-a)
et (Figure 2.22-Db).

XD

S

=

.

{
TS I AP P PR
-2 -1 1
YD
{ar) (h)

Figure 2.22 : (a) Champ instantané de vitesse. (b) Champ instantané de température
(Hu et al., 2006b)
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Une description détaillée de la technique est proposée par Hu (Hu et al., 2010) avec des

détails sur l'implémentation ainsi que des exemples d'application pour des écoulements
liquides.
Dans la mesure de nos connaissances au moment de la rédaction de ce manuscrit, la technique
MTT n'a pas encore été appliquée a I'étude d'écoulements gazeux. Mais étant intimement
proche de la MTV, qui est validée dans ce travail pour I'étude d'écoulements gazeux, la MTT
est jugée fort prometteuse pour la caractérisation thermique de ces écoulements.

Des peintures sensibles a la température (Temperature Sensitive Paint - TSP) ont
également été proposees pour I'étude des écoulements gazeux. Les TSPs sont des capteurs
optiques de mesure de température sur une surface. Leur principe de fonctionnement est fondé
sur I'extinction de molécules luminescentes sensibles a la température locale. Des détails de
ces capteurs sont présentés par Liu et al. (Liu et al., 2008). Un capteur TSP typique consiste
en une molécule luminescente et une couche d'oxygene. De la méme maniere que pour les
PSPs, la molécule luminescente des TSPs passe a un état vibrationnel excité quand elle
absorbe I'énergie d'un photon. Elle est ensuite désactivée en émettant un photon (Figure 2.11).
L'augmentation de la température de la molécule luminescente augmente la probabilité qu'elle
retourne a son état vibrationnel initial par une transformation non radiative appelée extinction
(quenching) thermique. La température de la surface peinte est déduite de l'intensité de
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fluorescence des molécules luminescentes. L'intensité de luminescence des TSPs ne dépend
pas uniguement de la température. D'un point de vue pratique, la variation spatiale de
I'illumination, la concentration du traceur, I'épaisseur de la couche de peinture ainsi que la
sensibilité de la caméra, conduisent a une variation de I'intensité de luminescence détectée sur
la surface peinte. Les variations spatiales sont éliminées en considérant le rapport entre
I'intensité de phosphorescence de la peinture a un instant quelconque et l'intensité de la
peinture a un instant de référence. Une étape de calibration est nécessaire pour établir la
relation entre la température et l'intensité du signal. Pour réaliser cette étape, un échantillon
peint de TSP est exposé a différentes températures. Son intensité de luminescence relevée
pour chaque température est ensuite normalisée par une intensité de référence. Le rapport
obtenu est trace en fonction de la température, donnant ainsi une courbe de calibration.

Someya et al. (Someya et al., 2010) ont utilisé les TSPs pour I'étude de la convection
naturelle dans un liquide (bain d'huile) simulatnément & I’étude de vitesse par PIV. Gréce
notamment a leur petite taille, les TSPs ont été jugés adaptées a I'étude d'écoulements gazeux
(Someya et al., 2010).

Liu et al. (Liu et al., 2008) ont mis en oeuvre la technique des TSPs et PSPs pour I'étude
des transferts de chaleur sur une surface refroidie par un jet d'air impactant. Les mesures de
température et de pression obtenues étaient en accord avec les données disponibles dans la
littérature. Liu et al. ont ainsi pu optimiser la distance entre la sortie du jet et la surface
impactée. Les exemples précédents ont été réalisés dans dispositifs d'étude de dimensions
millimétriques. L'utilisation des TSPs pour I'étude des micro-écoulements gazeux reste donc a
valider. Dans tous les cas, elle ne pourra donner qu’un champ de température en paroi et non
dans le gaz, ce qui reste insuffisant en micro-écouelment raréfié.

Conclusion

Nous avons présenté dans ce chapitre les différents régimes d’écoulements de micro-
écoulements gazeux sur le plan théorique ainsi que sur le plan expérimental. Une attention
particuliere a été apportée au régime de glissement qui est le plus souvent rencontré dans les
microsystemes.

La partie modélisation a mis en évidence le besoin de mesures expérimentales locales
afin de discuter de la validité et des limites d’applicabilité des différents modéles théoriques
de conditions aux limites de glissement. Ces mesures locales devraient permettre de découpler
le role joué par le modele théorique lui-méme et le coefficient d’accommodation,
géneralement ajusté empiriquement.

Dans la partie expérimentale, nous avons detaillé les techniques de mesures globale,
locale et de champ utilisées pour I’étude des écoulements gazeux. Pour répondre a la question
levée ci-dessus, la technique de vélocimétrie par marquage moléculaire (MTV), et plus
particulierement la MTV par suivi de phosphorescence, s’avere particulierement indiquée.
Cette technique est présentée en détails dans le chapitre 3.
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Chapitre 3

Vélocimétrie par marquage
moléculaire

Dans le chapitre précedent, nous avons presente les differents outils d’analyse
expérimentale actuellement disponibles pour I’analyse des micro-écoulements gazeux.
L’objectif de ce chapitre est de détailler plus particulierement la technique de vélocimétrie par
marquage moléculaire (MTV). Le chapitre commence par une présentation des phénomenes
de luminescence sur lesquels est basée la MTV. Le principe, les mécanismes photo-chimiques
et les traceurs possibles sont également détaillés. Une attention particuliére est enfin portée
sur la technique utilisant la phosphorescence directe, qui est celle qui a été mise en ceuvre
dans notre travail de these.

3.1. Phénomeénes de luminescence

Une molécule dite luminescente présente la propriété d’absorber un rayonnement
lumineux et de restituer en général rapidement (en quelques nanosecondes ou microsecondes)
I”énergie absorbée sous forme d’émission lumineuse dans le visible ou proche de I’UV.

Le diagramme de Jablonski (Figure 3.1) illustre les différents états eélectroniques de la
molécule ainsi que les transitions possibles entre ces états qui donnent lieu aux phénomeénes
de luminescence. Chaque état électronique correspond a un nombre de niveaux vibrationnels
superposés. Chaque état vibrationnel fondamental est schématisé par un trait épais alors que
les niveaux vibrationnels intermédiaires du méme état sont en traits fins.

Une molécule est initialement a un état fondamental non excité S,. La molécule réside
dans un état électronique ou les électrons sont appariés : I’état fondamental singulet So. En
absorbant I’énergie d’un photon, I’un des électrons est envoyé vers une orbitale extérieure. La
molécule évolue alors vers un état singulet excité d’énergie supérieure (S; ou S;). L’état
d’excitation ne dure pas longtemps et en moins d’une microseconde, la molécule retourne
spontanément a son état fondamental S, en émettant un rayonnement. Cette transition
radiative s’appelle luminescence.

Dans certains cas, le spin de I’électron peut s’inverser. On se retrouve par conséquent
dans une configuration ou deux électrons ont le méme spin. On parle alors d’électrons non
appariés. L’état électronique est un état triplet T,. Il correspond a un état excité qui se
distingue des états singulets par un nombre impair de spins. Cet état n’est pas tres stable mais
sa durée de vie est plus longue que celle de I’état singulet.

Un chevauchement existe entre certains états électroniques : S; et S,, Ty et S,. Le temps
de passage d’un état électronique & un autre (de Sya S; par exemple) est de I’ordre de 10™s.
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Etat singulet excité 1

A Relaxation
A T Etat singulet excité 2 vibrationnelle
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Croisement
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N2 N
I n” S,
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Figure 3.1 : Diagramme de Jablonski

Les transitions entre états électroniques peuvent ainsi étre radiatives (luminescence) mais
également non radiatives (relaxation vibrationnelle, conversion interne et croisement
intersystemes). Les circonstances d’apparition de ces différents processus sont :

Relaxation vibrationnelle : en absorbant I’énergie d’un photon, la molécule évolue vers
un état singulet excité S;, généralement a un niveau vibrationnel supérieur au niveau
fondamental de I’état excité (traits fins sur le diagramme). De cet état, la molécule
descend spontanément vers le plus bas niveau vibrationnel de son état excité (trait épais
sur le diagramme). Ce processus non radiatif est appelé relaxation vibrationnelle.

Conversion interne : la molécule excitée par absorption d’un photon peut arriver a un état
singulet excité S; (état a énergie plus élevée que S,). Suite a une succession de relaxations
vibrationnelles, la molécule arrive par la suite au niveau vibrationnel le plus bas de cet
état excité S;. De ce point, son sort dépend de la difféerence d’énergie entre les différents
états singulets. Généralement, cette différence est plus petite entre S; et un état
vibrationnel de S, qu’entre S; et Sy. Il apparait alors une transition entre S; et un état
vibrationnel de S, : c’est le phénomene de conversion interne. Sa durée de vie est de
I’ordre de 10 210 % s.

Fluorescence : une fois arrivée a I’état vibrationnel le plus bas de son état singulet excité
S,, la molécule a la possibilité de retourner a son état fondamental initial So. Ce retour se
fait en émettant un photon : c’est le phénomene de fluorescence. La durée de vie de la
fluorescence est genéralement de I’ordre de 2 a 10 ns (Koochesfahani et al., 2007).

Croisement intersystémes et phosphorescence : un des états électroniques possibles de la
molécule est I’état triplet T;. Il s’agit d’un état excité qui se distingue des états singulets
par un nombre impair de spins. Le passage a cet état par absorption de photon a partir de
I”état fondamental S, est tres peu probable. Il est beaucoup plus probable a partir du plus
bas niveau d’énergie vibrationnelle de I’état S, par un croisement intersystemes. Ce
dernier se produit en une durée de I’ordre de 10°® s. De Ty, la molécule revient & Sy en
passant par les différents niveaux de relaxation vibrationnelle de S, : c’est le phénomene
de phosphorescence. La durée de vie de T, est beaucoup plus longue que celle de S, (de
I’ordre de 10 & 10 s). La phosphorescence a ainsi une durée de vie plus longue que la
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fluorescence en raison du passage T; — Sp qui est quantiquement interdit. De plus, la
phosphorescence a une longueur d’onde significativement décalée a cause du niveau
d’énergie de I’état triplet T, plus bas que celui de I’état singulet S,. Ainsi, la différence
des longueurs d’ondes entre absorption et émission est plus grande pour la
phosphorescence que pour la fluorescence.

Les différents états electroniques d’une molécule du Diagramme de Jablonski peuvent
finalement étre résumés par le schéma simplifié suivant (Figure 3.2).

1 Absorption |
I Etat fondamental S, | | Etat singulet S, ‘

Relaxation Relaxation vibrationnelle
vibrationnelle ¥

| Efat S, | Etat singulet fondamental S, |

ry 3
Conversion interne
Y

‘ Etat singulet S, ‘

Relaxation vibrationnelle

Fluorescence

I Etat singulet fondamental S, I

l Croisement intersystémes

‘ Etat triplet T, ‘

Relaxation vibrationnelle

Phosphorescence

{ Etat tviplet fondamental T, I

Figure 3.2: Schémasimplifié des états électroniques d’une molécule

3.2. Vélocimétrie par marquage moléculaire (MTV)

La vélocimétrie par marquage moléculaire (MTV) est une technique laser non intrusive
considérée comme une alternative moléculaire a la PIV qui est quant a elle une technique
particulaire (Koochesfahani, 1999). Ainsi, a la différence de la PIV ou I’on suit le
déplacement de particules, en MTV, on suit le signal de luminescence émis par des molécules
traceuses. Le suivi de molécules et non de particules permet ainsi d’éliminer des problemes
relatifs a I’ensemencement de particules, leur concentration dans I’écoulement, etc...
L’application de la MTV pour la visualisation des écoulements gazeux est encore plus
intéressante & micro-échelle ou la PIV présente des limitations encore assez contraignantes
(voir chapitre 2). Quelques éléments de comparaison entre les techniques de pPIV et la
UMTV sont résumés au Tableau 3.1.

PRIV uUMTV
Technique non intrusive Technique non intrusive
Traceurs Particules de taille nanométrique (100 | Molécules
a 300 nm)
Zone Illumination de volume Marquage d’une ligne ou d’une grille
illuminée
Résolution | Definie par la profondeur de champ Définie par la taille du faisceau laser
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Limitations | haute sensibilitt au mouvement | Limites en résolution du fait d’un
/ difficultés | Brownien; difficulté de génération | diametre minimal du faisceau laser ;
intrinséques | des particules ; bruit de fond élevé | manipulation de molécules
aux  deux | par les particules éclairées hors | luminescentes ; diffusion des
techniques | champ focal, probléme renforcé par le | molécules traceuses ; pas de repérage
besoin d’une concentration élevee de | individuel des molécules marquées

particules

Tableau 3.1 : Points de difference entre pPIV et uyMTV

3.2.1. Principe de la MTV

Une source laser, généralement UV, est utilisée pour marquer les molécules. Deux
images successives sont acquises pendant la durée de vie de luminescence de la molécule :
une image de la ligne initiale marquée et une image de sa déformée. Différentes techniques
permettent de déterminer ensuite le déplacement de la ligne marquée : par détection de la
position du maximum d’intensité de phosphorescence dans les lignes initiale et deformee (Hill
et al., 1994), par cross-corrélation (Gendrich et al., 1997), etc. Le champ de vitesse est
finalement déterminé par le rapport entre le déplacement Lagrangien des points de la ligne
marquée et I’intervalle de temps entre les 2 images.

La MTV se décompose en 3 étapes fondamentales (voir Figure 2.19) : le marquage, la
réeémission et la détection. La technique peut faire appel a différents mécanismes en utilisant
divers types de traceurs détaillés dans la partie suivante.

3.2.2. Mécanismes photochimiques et traceurs

Comme on I’'a vu, la MTV nécessite le passage d’une molécule a un état
électroniquement excité. Cette transition peut se faire suivant différents mécanismes
photochimiques en fonction des propriétés thermo-physiques la molécule excitée
(Koochesfahani et al., 2007). Il en résulte différentes techniques qui dictent le choix du
systeme de marquage (longueur d’onde d’excitation et type du laser) ainsi que celui du
systeme de détection. Ces techniques sont connues sous le nom de :

- LIPA: Laser Induced Photochemical Anemometry

- RELIEF: Raman Excitation plus Laser Induced Electronic Fluorescence

-  PHANTOMM: Photo Activated Non-intrusive Tracing Of Molecular Motion

- Phosphorescence directe

a. LIPA

Le mécanisme de la LIPA est schématisé sur la Figure 3.3 : une excitation laser de la
molécule traceuse, initialement a I’état Sy, la conduit a un état électriquement excité S; ou elle
rentre en relaxation non radiative. Une partie de I’énergie vibrationnelle achemine la molécule
Vers un état vibrationnel excité S, intermédiaire entre son état fondamental S, et I’état Sy, avec
un spectre d’absorption différent de celui de S;. Cette différence de longueurs d’onde est
mesurée par la détection de I’absorbance d’une lumiere blanche entre S,etS,’.
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Deux sources lasers sont donc nécessaires pour I’implémentation de la LIPA: une
premiére source UV pour la production de S,. Une deuxiéme source (généralement de la
lumiere blanche) pour la mesure de I”’absorbance du traceur.

Relaxation
vibrationnelle S,

7 .

J— C(m\'t'l‘.*il(]n

- . N Détection
5 = oonteree m—

"f d’absorbance

Excitation S,

Sp =

Figure 3.3: Mécanisme LIPA, d’aprés Koochesfahani and Nocera (Koochesfahani et al., 2007)

Les traceurs utilisés avec cette technique sont des colorants dits « photochromiques ».
Sous I’excitation d’une source laser UV ces molécules migrent vers un état d’énergie élevée
et prennent une nouvelle couleur. Cette derniere est détectée par une source de lumiere
blanche permettant d’interroger la zone marquée et déplacée par le fluide. Ces molécules ont
I’avantage d’étre réutilisables et d’avoir une longue durée de vie (de I’ordre de la seconde a la
minute). D’aprés Koochesfahani and Nocera (Koochesfahani et al., 2007), ces molécules ont
été initialement introduites par Miller (Miller, 1962) pour la visualisation d’écoulements
liquides. Elles ont ensuite été utilisées pour des mesures de vitesse avec un marquage le long
d’une ligne (Popovich et al., 1967) ou suivant une grille (Falco et al., 1987). Ojha et al. (Ojha
et al., 1989) ont utilisé des colorants photochromiques solubles dans les solvants organiques
pour la visualisation et la mesure de profils de vitesse instantanée dans un écoulement de
kérosene a I’intérieur d’un tube de 5 mm de diametre et de 1,2 m de long. Leur motivation
étant de comprendre les effets de sténose a I’intérieur d’arteres de type carotide. Park et al.
(Park et al., 1999) ont introduit des molécules photochromiques dans un écoulement
stationnaire de kérosene a I’intérieur d’une veine courbe a section circulaire (de diametre 10
mm et de rayon de courbure 30 mm). Des champs de vitesse instantanée ont été établis, la
motivation étant d’étudier les écoulements dans les sites de maladie artérielle coronaire.

La technique LIPA présente certains avantages et limitations resumés dans le Tableau
3.2.

Avantages Inconveénients
- Passage de S, a Sy: operation | - Traceurs insolubles dans I’eau => majorité des
réversible => traceur réutilisable | études conduites dans des solvants organiques
- Longue durée de vie du traceur (exemple : keroséne)
- Détection difficile de [I’absorbance par
comparaison a la luminescence
Tableau 3.2 : Avantages et inconvénients de la technique LIPA

b. RELIEF

A I’inverse de la LIPA, la RELIEF est basée sur la détection de luminescence et non
d’absorbance. Son mécanisme est schématisé & la Figure 3.4 : de I’oxygéne est amené a un
état vibrationnel excite S; par diffusion Raman (diffusion d’un photon par un milieu

61



Vélocimétrie par marquage moléculaire

impliquant un échange d’énergie entre le photon incident et la molécule). Cette étape forme
de I’O, et dure une dizaine de nanosecondes (Koochesfahani, 1999). Une 2°™ source laser
conduit les molécules d’oxygene préalablement créées a un état électronique émissif S;”. De
cet état, la molécule émet des photons par fluorescence. Leur fluorescence est interrogée par

une 3éme source laser.
8 o
Excitation 2
Relaxation
vibrationnelle®~_ :
4 Fluorescence
N
; 2

S; ]
Excitation 1

Sy

Figure 3.4 : Mécanisme RELIEF, d’aprés Koochesfahani and Nocera (Koochesfahani et al., 2007)

~La technique RELIEF nécessite par conséquent 3 sources lasers : 2 pour exciter et une
3°™ pour détecter la fluorescence du traceur O, ce qui rend la technique codteuse et difficile a
mettre en place. Cette technique a été développée par Miles et al. [(Miles et al., 1987; Miles et
al., 1989; Miles et al., 1993; Noullez et al., 1997) ; (Miles, Grinstead et al. 2000)] pour des
mesures de vitesse dans un jet d’air. Un schéma du dispositif expérimental de RELIEF est
représenté Figure 3.5 (Miles et al., 2000).

Figure 3.5 : Schéma du systéme RELIEF (Miles et al., 2000)
La technique RELIEF a également été appliquée pour I’étude de phénoménes de transport
et de mélanges dans des écoulements gazeux [(Noullez et al., 1997) ; (Miles et al., 1989;
Miles et al., 2000)].

c. PHANTOMM

Cette technique a été initialement introduite par Lempert et al. (Lempert et al., 1995)
pour des mesures de vitesses dans des écoulements liquides. Elle utilise des molécules
traceuses a longue durée de vie. Il s’agit d’especes organiques fluorescentes initialement
emprisonneées par photolyse dans un groupe chimique interdisant leur luminescence. La
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décapsulation de ce groupe chimique libére la molécule et permet son utilisation dans des
techniques de marquage moléculaire.

Comme le montre le schéma du mécanisme (Figure 3.6), deux sources lasers sont
nécessaires :
- une 1°* source pour décapsuler le groupe chimique et libérer la molécule fluorescente,
- une 2°™ source pour exciter la molécule libérée qui devient luminescente avec une
haute efficacité quantique.

Le déplacement de la région marquée est finalement révélé par illumination de I’écoulement
et détection de la fluorescence du traceur.

Fluorescéine décapsulée

.‘ S ’
S, S — 2
£ Excitation 2
e COI}VEI'SiOII Détection
Excitation 1 int{“l;]{{‘ liiiinsscence
Si  c—— 4 S,

Groupe chimique initial

Figure 3.6 : Mécanisme PHANTOMM,
d’aprés Koochesfahani and Nocera (Koochesfahani et al., 2007)

La technique PHANTOMM présente certains avantages et inconvénients qui sont listés dans
le Tableau 3.4 :

Avantages Inconvénients
- Intensité d’émission élevée => gain| - Opération de décapsulation irréversible
éleveé du signal obtenu => ytilisation unique de la molécule

- Courte durée de vie de la fluorescence | - Besoin de 2 sources laser => difficulté

=> la région marquée n’est pas étouffée | dans la mise en ceuvre de la technique

par la présence d’oxygeéne - Courte durée de vie de la fluorescence =>

- Excitation multiple possible de la | limitation aux écoulements a vitesse élevée

fluorescéine une fois décapsulée
Tableau 3.4 : Avantages et inconvénients de la techniqgue PHANTOMM

Pour les applications liquides, les traceurs utilisés sont des molécules de fluorescéine
encapsulée (Lempert et al., 1995). Un groupe chimique est attaché a la fluorescéine pour la
rendre non fluorescente.

La technique PHANTOMM existe aussi sous d’autres variantes: HTV (Hydroxyl
Tagging Velocimetry), OTV (Oxygen Tagging Velocimetry), ou encore photo-blanchiment
(Photobleaching).

- HTV (Hydroxyl Tagging Velocimetry) : le développement de la HTV a été initie par Pitz
et al. [Pitz, Brown et al. 1996 ; Pitz, Wehrmeyer et al. 2000) ; (Pitz et al., 2005; Pitz et al.,
2000)] et Ribarov et al. [(Ribarov et al., 2004) ; (Ribarov et al., 2002)] pour des études de
phénoménes de combustion et d’écoulement d’air. Dans cette technique, des radicaux OH
jouent le réle de traceurs. Une premiere source laser (un excimer ArF de longueur d’onde
193 nm) est utilisée pour dissocier de la vapeur d’eau en radicaux OH. Une 2éme source
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(un excimer KrF de longueur d’onde 248 nm) permet d’exciter la fluorescence des
radicaux OH. Ces traceurs ont cependant une courte durée de vie rendant la technique
mieux adaptée a des écoulements rapides (Koochesfahani et al., 2007) ou encore a des
études de combustion.

- OTV (Ozone Tagging Velocimetry) : cette technique a été initiée par le méme groupe de
travail [(Pitz et al., 2000); (Ribarov et al., 1999)]. La molécule encapsulée dans ce cas
est I’ozone. Il est créé par dissociation de molécules de dioxygéne. Cette étape de
dissociation se fait souvent par un laser excimer ArF. Elle est suivie par une excitation de
I’0zone & I’aide d’un laser excimer KrF (1 = 248 nm). Deux sources lasers sont par
conséquent necessaires pour ce traceur.

- Photo-blanchiment (Photobleaching) : dans cette technique, des espéces non
luminescentes sont produites & partir de colorants fluorescents créant ainsi une image
negative. La technique est difficile & mettre en place car la détection d’une luminescence
réduite sur un fond brillant rend difficile son implémentation pour des mesures MTV.
Néanmoins, Mosier et al. (Mosier et al., 2002) ont reussi a développer une technique
utilisant le photo-blanchiment d’une solution diluée de fluorescéine pour visualiser des
écoulements électroosmotiques ainsi que des écoulements générés par un gradient de
pression dans des canaux rectangulaires de section 50 pm x 50 um et de longueur 4 a
14 cm.

d. Phosphorescence directe :

C’est la technique la plus simple et directe a implémenter. Elle consiste a suivre la
phosphorescence d’un traceur préalablement excité par une longueur d’onde appropriée.
Comme le montre la Figure 3.7, une seule source laser est nécessaire pour exciter la molécule
qui devient luminescente avec une longue durée de vie (état S;). Cette luminescence, plus
précisément cette phosphorescence, est détectée a deux instants successifs par un dispositif
optique (caméra CCD associée a un intensificateur).

RL'];{X:lﬁltH] vibrationnelle

v

R Croisement
— intersystémes ——1
=

Excitation Phosphorescence

o o — —_— 5

Figure 3.7 : Mécanisme MTV par phosphorescence directe, d’aprés Koochesfahani and Nocera
(Koochesfahani et al., 2007)

Cette derniére technique est celle qui a été mise en ceuvre dans notre étude. Une
présentation détaillée pour I’analyse des écoulements gazeux en est faite dans le chapitre
suivant.

La difficulté principale de la détection des molécules traceuses dans la MTV par suivi de
phosphorescence est qu’elle est facilement étouffée par la présence de vapeur d’eau et
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d’oxygene.

L’oxygene représente I’extincteur le plus problématique surtout pour des

applications gazeuses. Des traceurs comme la diacétyle et I’acétone peuvent étre utilisés pour
des mesures de MTV en phase gazeuse [(Stier et al., 1999) ; (Thurlow et al., 2000) (Hiller et
al., 1984) ; (Stier et al., 1999) ; (Ismailov et al., 2006) ; (Lempert et al., 2003 ; Lempert et al.,
2002) ; (Hu et al.,, 2002)], alors que des molécules spécifiques telles que certaines
supramolécules peuvent étre utilisées pour des applications liquides [(Gendrich et al., 1997) ;
(Thompson et al., 2005) ; (Hu et al., 2006a)].

Le Tableau 3.3 résume les différents mécanismes et des références associées.

UIDES

LI

LIPA (Laser Induced Photoche mical Anemometry)

Systeme: 2 sources de photons (UV et lumiére | Traceur : colorant
blanche) photochromique

Références: Miller, 1962; Popovich and Hummel, 1967; Falco and Chu,
1987; Ojha et al, 1989 ; Falco and Chu, 1987; Park et al, 1999 ; Popovich et
Hummel, 1967 ; Falco et Chu, 1987

PHANTOMM (Photo Activated Non-intrusive Tracing Of Molecular
Motion)

Systéme: 2 sources de photons (une 1% pour | Traceur : Fluorescéine
décapsuler le traceur et une 2°™ pour exciter encapsulee
sa fluorescence) + un systeme de détection

Références: Lempert etal, 1995 ; Paul et al, 1998 ; Park et al, 2001; Lempert
et Harris, 2000 ; Sinton et al, 2004 ; Ribarov et al, 2002, 2004 ; Pitz et al,
2000, 2005 ; Pitz et al, 1996, 2000; Ribarov et al, 1999 ; Mosier et al, 2002 ;
Wang, 2005 ; Lempert et al, 1995 ; Harris et al, 1996 ; Biage et al, 1996 ;
Garbe et al, 2008 ; Pitz et al, 1996 et 2000 ; Ribarov et al, 1999 ; Pitz et al,
2000, 2005 ; Ribarov et al, 2002

GAZ

RELIEF (Raman Excitation plus Laser Induced Electronic Fluorescence)

Systeme: 3 sources de photons (deux pour le Traceur : dioxygene
marquage du traceur et une pour son
interrogation)

Références: Miles et al, 1987, 1989,1993, 1997 ; Noullez et al, 1997 ; Miles
et al, 1989, 2000 ; Miles et al, 2000 ; Miles et al, 1987, 1989, 2000 ;
Koochesfahani, 1999

GAZ / LIQUIDES

Phosphorescence directe

Systeme : un laser Traceurs : Acétone,
Diacétyle/ Supramolécule

Références: Stier and Koochesfahani, 1999 ; Thurlow and Klewicki,
2000;Gendrich et al, 1997 ; Thompson et al, 2005 ; Hu et al, 2006 ; Ponce et
al, 1993 ; Hartmann et al, 1996 ; Gendrich et al, 1997; Hu et al, 2006 ; Hu and
Koochesfahani, 2006 ; Hiller et al, 1984 ; Stier et Koochesfahani, 1999 ;
Ismailov et al, 2006 ; Lempert et al, 2002 et 2003 ; Hu et Koochesfahani, 2002

Tableau 3.3 : Mécanismes de MTV et références associées
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3.3. MTV par phosphorescence directe

3.3.1 Cas des écoulements liquides

Le traceur le plus fréqguemment rencontré dans le marquage moléculaire pour |I’étude
d’écoulements de liquide est une supramolécule soluble dans I’eau. Une source laser est
nécessaire pour exciter la molécule qui devient phosphorescente. Sa réémission est par la suite
détectée par un systéeme optique approprié. La supramolécule a I’avantage d’étre réutilisable.
Cependant, sa luminescence peut étre fortement réduite par I’oxygéne ou la vapeur d’eau, ce
qui représente une limite a son utilisation.

Ponce et al. (Ponce et al., 1993) et Hartmann et al. (Hartmann et al., 1996) ont développé
une molécule présentant une bonne résistance a I’oxygene. Cette molécule, la glucosyl-B-
cyclodextrine (GB-CD), est obtenue a partir d’un mélange d’alcool et de solution aqueuse de
cyclodextrine (CD) qui empéche [I’extinction du luminophore par [|’oxygene. La
supramolécule est alors composée de la GB-CD, d’un luminophore, le 1-bromonaphtalene (1-
BrNp) et d’un alcool comme le cyclohexanol. La formule finale de cette supramolécule est 1-
BrNp GB-CD ROH. Sa structure est présentée sur la Figure 3.8. Elle a une durée de vie de
fluorescence et de phosphorescence de I’ordre de 9 ns et 10 ms respectivement. Plus de détails
sur les propriétés de ce traceur sont disponibles dans la littérature [(Gendrich et al., 1997);
(Hu et al., 2006a); (Hu et al., 2006b)].

Figure 3.8 : Supramolécule 1-BrNp GB-CD ROH (Koochesfahani et al., 2007)

Suite au developpement de la MTV par phosphorescence directe, celle-ci a été appliquée
a de nombreuses études de micro-écoulements liquides. Maynes and Webb (Maynes et al.,
2002) ont ainsi étudié un écoulement liquide dans un micro-tube de 705 um de diametre. La
plage de Reynolds investiguée est de 500 a 2500, correspondant a une vitesse moyenne
d’écoulement de 0,7 a 3,5 m/s. Les profils de vitesse obtenus (Figure 3.9) adimensionnes par
la vitesse moyenne sont en parfait accord avec un modéle d’écoulement laminaire. On note
neanmoins la difficulté d’une mesure précise a la paroi, ou la vitesse extraite de I’expérience
n’est pas rigoureusement nulle.
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(@) (b)
Figure3.9 : Profilsde vitesse adimensionnée obtenus par MTV par phosphorescence directe dans un
écoulement liquide. (a) Re = 1240, profils mesureés a différents instants aprés le pulse laser ;
(b) Re =500, 740, 1240 et 1600 (Maynes et al., 2002)

Dans leur étude, Elsnab et al. (Elsnab et al., 2010) ont pu visualiser un écoulement de
liquide dans un microcanal rectangulaire (de 500 um de hauteur, 6 mm de largeur et 32,8 cm
de longueur) pour une gamme de Reynolds allant de 173 a 4830. Les résultats trouvés sont en
accord avec le modele théorique laminaire. A partir des résultats obtenus, Elsnab et al.
(Elsnab et al., 2010) ont validé I’utilisation de la MTV pour I’étude de micro-écoulements
liquides. Ils sont confiants quant au potentiel de la technique en zone de proche paroi.

Thompson et al. (Thompson et al., 2005) ont de leur cété appliqué la MTV pour la
visualisation d’un écoulement liquide en développement hydrodynamique a I’entrée d’un
micro-tube de 182 pum de diamétre. Le nombre de Reynolds varie de 60 a 350. Les vitesses
correspondantes ont des valeurs entre 0,3 et 1,9 mv/s. Cette étude est la premiere étude
d’écoulements non developpés hydrodynamiquement a I’intérieur d’une conduite de diametre
hydraulique inférieur a 1 mm.

3.3.2. Cas des écoulements gazeux

Deux types de traceurs sont possibles pour des mesures en écoulements gazeux (Lozano,
1992) : I’acétone et la diacétyle, qui toutes deux des cétones.

a. Acétone

De formule chimique CHs;-CO-CHa, I’acétone, également appelée 2-propanone, a une
masse molaire de 58,08 g mol™. C’est & pression ambiante un liquide transparent hautement
inflammable et tres volatile. Sa pression de vapeur saturante (pression partielle de la vapeur a
I’équilibre thermodynamique avec sa phase liquide, a une température donnée) est de I’ordre
de 25,3 Pa a 20°C. Il a une faible toxicité (par comparaison a d’autres molécules) mais peut
étre dangereux en cas d’une forte inhalation : sa vapeur peut irriter les yeux, les muqueuses
ainsi que les voies respiratoires supérieures. Une exposition prolongée peut également causer
des nausées et des maux de téte. Un systéeme d’évacuation est obligatoire en cas d’utilisation
prolongée de I’acétone.

Lozano (Lozano, 1992) a pu représenter le spectre d’absorption de |’acétone vapeur
(Figure 3.10) a I’aide d’un spectrophotométre (Perkin-Elmer Lambda 9).
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Figure 3.10 : Spectre d’absorption de I’acétone vapeur, d’apres (Lozano, 1992)

Dans la Figure 3.10, la section efficace d’absorption se calcule & partir du rapport entre le
coefficient d’absorption et la concentration des éléments absorbants d’un milieu traversé par
une radiation lumineuse. . Le coefficient d’absorption est déterminé a partir de la loi de Beer
Lambert énoncant que I’intensité de cette radiation décroit exponentiellement avec I’épaisseur
du milieu traverse.

L’acétone absorbe la lumiére UV a une longueur d’onde entre 225 a 320 nm avec un pic
d’absorption autour de 275 nm (section efficace d’absorption de ¢ = 4,7 10? cn). Le
Tableau 3.5 présente les différents lasers ayant une longueur d’onde convenable pour
I’excitation des molécules d’acétone. L’efficacité quantique de I’acétone vapeur (paramétre
de caractérisation de la sensibilité électrique a la lumiere d’un composé photosensible égal au
rapport entre le nombre de charges électroniques collectées et le nombre de photons incidents)
ne dépassant pas les 30 %, il vaut mieux utiliser un laser pulsé (efficacité quantique plus
élevée qu’un laser non pulse) pour exciter les molécules traceuses.

LASER LONGUEUR D’ONDE SECTION EFFICACE
D’ABSORPTION
Excimer XeCl 308 nm 1,6 10 cm’
Excimer KrF 248 nm 2,310% cnr
Excimer ArF 254 nm 310% cm’
Nd : YAG quadruplé 266 nm 4,410 cnr

Tableau 3.5 : Sources lasers convenables pour excitation de 1’acétone vapeur (Lozano, 1992)

En ce qui concerne la réémission, I’acétone est fluorescente dans le bleu de 350 a 550 nm
(Figure 3.11). Sa fluorescence n’est influencée ni par la température ni par la présence
d’extincteurs de luminescence tels que I’oxygéne. Son spectre de phosphorescence est
également dans le bleu (Figure 3.11). Cependant, la phosphorescence est trés sensible a la
présence d’oxygene. Son intensite diminue sous I’effet d’une augmentation de température
(Tran et al., 2008a). Ainsi, avec le méme spectre d’émission, la fluorescence et la
phosphorescence de I’acétone ne sont pas facilement dissociables spectralement. Il est
néanmoins possible de les dissocier par leur durée de vie (plus longue pour la
phosphorescence que pour la fluorescence) et par leur intensité de luminescence (plus
importante pour la fluorescence que pour la phosphorescence).
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Figure 3.11 : Courbes de fluorescence et phosphorescence de I’acétone liquide (Tran, 2008)

A notre connaissance, le spectre de réémission de I’acétone vapeur n’est pas disponible dans
la littérature.

Afin de compléter les données disponibles dans la littérature sur la réémission de
I’acétone vapeur, nous avons étudié 1’évolution de son signal de phosphorescence au cours du
temps (Figure 3.12). Sur cette figure, un count correspond a une valeur de niveau de gris
genérée par le capteur. On observe un maximum d’intensité du signal de phosphorescence
entre 5 et 520 ns apres I’excitation. La phosphorescence chute alors rapidement mais reste
cependant mesurable durant toute sa durée de vie (de I’ordre de 100 ps) en intensifiant le
signal. Les détails d’acquisition de ces données sont donnés dans le chapitre 5.

Figure3.12 : Evolution de I’ intensité maximale du signal de phosphorescence dans le temps a p = 99 kPa,
T=21°C

Nous nous sommes également intéressés a I’évolution du signal de phosphorescence en
fonction de la pression (Figure 3.13), étant donné qu’une des possibilités pour atteindre des
régimes raréfiés est de descendre en pression. Les essais réalisés a des pressions de 99 a 1 kPa
ont montré qu’une diminution de la pression s’accompagnait d’une diminution de I’intensité
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du signal de phosphorescence obtenu. Les parametres d’acquisition de ces données sont
également précisés en chapitre 5 avec une discussion détaillée de cette observation.

Figure 3.13 : Evolution de I’intensité maximale du signal de phosphorescence
en fonction de la pressionat=500 ns

b. Diacétyle

De formule chimique CHs-(CO),-CHs, la diacétyle, ou 2, 3-butanedione a une masse
molaire de 86,1 g mol™. La diacétyle est une cétone liquide de couleur jaune-verte,
moyennement toxique. Elle a une forte odeur qui se remarque méme a faible concentration,
nécessitant un systeme de récupération et de destruction du traceur non utilisé. L utilisation de
la diacétyle doit se faire dans un systeme bien étanche en raison des risques d’explosion
lorsque la diacétyle vapeur est en contact avec de I’air. Elle est également tres inflammable.
C’est un liquide tres dangereux en cas d’ingestion ou d’inhalation. Il s’absorbe par la peau
(qui devient rouge) et est trés irritant pour les yeux (rougeur, sensation de brllure), les
muqueuses et les voies respiratoires supeérieures. Il peut également causer des maux de téte et
des nausées. Sa pression de vapeur est de 5866 Pa a température ambiante. Elle augmente
cependant exponentiellement avec la température.

La diacétyle a des propriétés optiques proches de celles de I’acétone mais a I’inverse de
cette derniere, la diacétyle a une intensité de réémission beaucoup plus importante pour la
phosphorescence que pour la fluorescence (Figure 3.14).
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Figure 3.14 : Spectres d'absorption et d'émission de la diacétyle (Hiller et al., 1984)

La diacétyle absorbe dans I’UV, de 240 a 470 nm (Figure 3.15), avec des pics
d’absorption a 270 et 417 nm. Il est donc possible de I’exciter avec un laser excimer XeF (1 =

351 nm) ou un Nd: YAG quadruplé triplé (1 = 266 nm), mais ce n’est pas une solution
optimale, car on se trouve entre les deux pics d’absorption.

Figure 3.15 : Spectre d'absorption de la diacétyle (Stier et al., 1999)

La diacétyle émet dans le visible entre 450 et 700 nm selon un spectre de réémission
similaire pour la fluorescence et la phosphorescence. Des pics de phosphorescence sont
observés a 520 et 570 nm (Figure 3.16). La durée de vie de la fluorescence est de I’ordre de
10 ns. Celle de la phosphorescence, théoriquement estimée autour de 1,5 ms, est en pratique
de I’ordre de 100 ps car la phosphorescence est séverement étouffée par I’oxygene (Stier et
al., 1999). Elle est de plus tres dépendante de la température : son intensité diminue lorsque la
température augmente (Lozano, 1992). La diacétyle polymérise rapidement en présence
d’impuretés, ce qui réduit sa capacité d’ensemencement et par conséquent son intensité de
phosphorescence (Hiller etal., 1984).

Phosphorescence (o)

25

Longueur d ondes {nm})

Figure 3.16 : Spectre de phosphorescence de la diacétyle, d’apres (Stier et al., 1999)
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La diacétyle a été utilisée par Hiller et al. (Hiller et al., 1984) pour des mesures de
champs de vitesse 2D dans un écoulement de diazote a température ambiante, a travers une
fente de 6 mm x 5 mm. Par la suite, différentes études ont présenté les propriétés de la
diacétyle comme marqueur dans des écoulements gazeux (Liu et al., 1988; Lowry, 1987;
Okabe et al., 1957). Ce traceur a été utilisé pour la visualisation d’écoulements (Paul et al.,
1990). Hiller et al. (Hiller et al., 1984) ont réalisé des mesures de vitesse par suivi de
phosphorescence de la diacétyle aprés marquage d’une ligne et observation de son

déplacement a différents instants.

Le Tableau 3.6 résume les principales proprietés de I’acétone et de la diacétyle, traceurs
utilisés pour I’étude des micro-écoulements gazeux.

Propriétés / Traceur

Acétone

Diacétyle

- Pression de vapeur
- Point de fusion
- Point d’ébullition
- Absorption
Spectre
Pic d’absorption
- Fluorescence
Plage
Pics
Durée de vie
- Phosphorescence
Plage
Pic
Durée de vie
Divers

- Autres références
bibliographiques

24 kPa a T =300 K
-95°Cap=10°Pa
56 °C ap=10°Pa

225 - 320 nm
275 nm (o = 4,7 102 cm?)

350 - 550 nm
435 et 480 nm
4ns

350 - 550 nm

405 nm

200 ps

Peu toxique, économique

(Heicklen, 1959; Lozano,
1992; Ritchie et al., 2001;
Tran, 2008; Tran et al.,,
2008b)

5,32 kPa a T =300 K
-55°Cap=10°Pa
88°Cap=10°Pa

240 - 470 nm
417 nm (0 =8 10% cnm)

420 - 520 nm
485 nm
15 ns

475 - 675 nm

512 nm

1,5ms

Convient aux écoulements
lents, traceur a toxicité
moyenne

(Heicklen, 1959; Hiller et al.,
1984)

Tableau 3.6 : Propriétés principales de I’acétone et de la diacétyle

c. Applications de la MTV a des écoulements gazeux

Concernant les écoulements gazeux, Stier and Koochesfahani (Stier et al., 1999) ont
réalisé des mesures MTV baseées sur le suivi de la phosphorescence de la diacétyle a la sortie
d’un jet de 41 mm de diamétre. Le dispositif expérimental utilisé est présenté Figure 3.17.
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41 mm

Figure 3.17 : Dispositifexpérimental de MTV par suivi de phosphorescence de la diacétyle,
d’apreés (Stier et al., 1999)

Les mesures ont permis de tracer le champ de vecteurs vitesses de I’écoulement a partir
des motifs marques initial et déformé (Figure 3.18).

Figure3.18 : Exemples d’images obtenues par MTV dans un écoulement gazeux : motifinitial (& gauche)
et motif déformé (adroite) (Stier et al., 1999)

Un des premiers papiers et parmi les plus intéressants de la MTV en micro-écoulements
gazeux est celui de Lempert et al. (Lempert et al., 2002). Ce travail est basé sur le suivi de
fluorescence de I’acétone. Il démontre le potentiel de la MTV pour la mesure de vitesses dans
des écoulements gazeux soniques et supersoniques basse pression a la sortie d’une micro-buse
de 1 mm de diametre. Des pressions de 133 & 2394 Pa sont appliquées, permettant d’obtenir
des vitesses d’écoulement de 6 & 10 nVs, pour une plage de Knudsen de 0,002 a 0,035. Une
discussion sur la diffusion de masse y est présentée : la diffusion de I’acétone dans I’azote
devient significative lorsque la pression diminue (Figure 3.19) mais également lorsque
I”intervalle de temps entre marquage et acquisition augmente (Lempert et al., 2002).
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Figure 3.19 : Images de MTV dans un jet issu d’une buse de diamétre 1 mm, a une pression de 520 Pa (a
gauche) et 790 Pa (a droite) (Lempert et al., 2002)

Ismailov et al. (Ismailov et al., 2006) ont de leur c6té réalise des mesures par MTV dans
un moteur a combustion interne de dimensions millimétriques (86 mm de diametre et
146,5 mm de longueur). La technique implémentée utilise un marquage de grille par un laser
UV et le suivi de la phosphorescence de molécules de diacétyle qui ensemencent un
écoulement d’azote. La Figure 3.21 montre une image du motif initial (a gauche) et de sa
déformée par I’écoulement (a droite), obtenues par MTV.

Figure 3.21 : Images par MTV des motifs initial (& gauche) et déformé (a droite) (Ismailov et al., 2006)

D’autres applications de la MTV aux mini- et micro-écoulements gazeux existent dans la
littérature [(Stier et al., 1999) ; (Miles et al., 1989; Miles et al., 2000) ; (Hu et al., 2002) ;
(Lempert et al., 2003 ; Lempert et al., 2002) ; (Hsu et al., 2009) ; (Pitz et al., 2000)]. Ces
différents exemples sont relatifs a I’application de la technique pour des écoulements gazeux
externes.

A notre connaissance, cette technique n’a pas encore été implémentée pour la
caracterisation de micro-écoulements gazeux en configurations internes. C’est le but de notre
travail de these.
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Conclusion

Nous avons présenté dans ce chapitre la technique de vélocimétrie par marquage
moléculaire avec ses différents principes et mécanismes chimiques. Une attention spéciale a
été portée au mécanisme de MTV par phosphorescence directe, qui est la technique utilisee
dans ce travail de these. Ce mécanisme a en effet été illustré par différents exemples en
écoulements de liquides et de gaz. Les traceurs utilisés pour chaque type d’écoulement y ont
été détaillés.

Dans le chapitre suivant nous présentons le banc expérimental de MTV que nous avons
développé pour la mesure de champs de vitesse dans les micro-écoulements gazeux.
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Chapitre 4

Banc experimental pour la mesure
de vitesse par marguage
moléculaire

L’analyse des différentes techniques de MTV présentées dans le chapitre précédent nous
a permis d’identifier la plus appropriée pour I’étude des micro-écoulement gazeux.

L’objectif de ce chapitre est de présenter le banc expérimental que nous avons développé
pour la vélocimétrie par marquage moléculaire utilisant la technique de MTV par
phosphorescence directe. Chacun des éléments du dispositif y est détaillé mais également le
circuit d’écoulement ainsi que les différents canaux développes pour cette étude. Enfin, les
techniques d’acquisition, de traitement et d’analyse de I’image sont présentées dans une
derniére partie de ce chapitre.

4.1. Description du banc d’essais

Une photo de I’ensemble des éléments constituant le banc expérimental que nous avons
développé est représentée sur la Figure 4.1.

]I

Figure 4.1 : Image globale du banc d’essai pour la uMTV
(1) Laser Nd:YAG quadruplé, (2) bras laser, (3) canal, (4) caméra CCD, (5) intensificateur
(IRO), (6) controleur de I’IRO, (7) systéeme d’acquisition et de traitement, (8) unité de
synchronisation, (9) erlenmeyer d’ensemencement, (10) bouteille d’argon
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Le banc d’essais se décompose en 2 sous-systemes : un systeme de MTV regroupant tous
les éléments nécessaires au marquage, a la détection et au traitement des données et un
systeme d’écoulement du gaz comprenant le circuit d’ensemencement et le canal
d’écoulement (Figure 4.2). Ces deux sous-systéemes sont détaillés dans la partie suivante du
chapitre.

(2)

Systeme de focalisation

Systéme d’écoulement " Faisceau final (35 pm)

1

] Pompe a
I vide
|

I

Bouteille d*Argon

Ordinateur

(6) | Contréleur de
I'IRO

Systéme MTV

®) Systéme de
synchronisation
(PTU)

Laser Nd: YAG
quadruple (266 nm)

Figure 4.2 : Schéma simplifié du banc expérimental

4.1.1. Systeme d’écoulement

Le gaz en écoulement est de I’argon. Nous avons choisi ce dernier et non I’azote, gaz
porteur également cité dans la littérature, car sa masse molaire est proche de celle de
I’acétone, ce qui permet de minimiser les phénomeénes de séparation en écoulement fortement
raréfié.

Le circuit d’écoulement est représenté Figure 4.3. Il est alimenté par une bouteille
d’argon sous pression (10). Une pompe a vide est connectée a l'aval du circuit pour générer
I’écoulement et permettre de descendre le niveau de pression. Un réservoir est rajouté a la
sortie de la bouteille d’argon pour créer un volume capacitif destiné a lisser les variations de
pression possibles a I’amont du circuit d’écoulement.

Pour les essais a pression atmosphérique, les pressions amont et aval du canal sont
contrélées par des vannes pointeau de précision (VP1 et VP2) placées a I’entrée et la sortie du
canal. Pour les essais a plus basse pression, une petite fuite est rajoutée a la sortie du systeme
(vers I’air ou a travers un venturi) afin de stabiliser la pression de sortie (représentée en rouge
sur la Figure 4.3). Le canal est connecté a I’ensemble du circuit via 2 petites chambres
équipées de jauges capacitives (CGA et CGB) Inficon® de gamme adaptée aux conditions
d’écoulement.

L’ensemencement par le gaz traceur se fait au sein d’un erlenmeyer (9) dans lequel le gaz
en écoulement barbote dans I’acétone liquide.
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Acquisition de

température
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vide CGB CGA > Réservoir

Canal

Bouteille d*Argon

[

Figure 4.3 : Circuit d’écoulement

En raison de I’utilisation de I’acétone comme traceur, nous avons porté une attention
particuliére au mateériau des joints d’étanchéité utilisés sur le banc expérimental, notamment
ceux contenus dans les vannes. Nous avons donc réalisé des tests de résistance a I’acétone sur
différents matériaux (dont le Viton® et le Téflon® ou PTFE®), notre choix s’est finalement
porté sur le Kalrez®. Ce matériau possede une excellente résistance a I’acétone, ce qui n’est
pas le cas du Viton® tout en conservant une bonne souplesse que n’offre pas le PTFE®. Ses
propriétés sont présentées en Annexe 2.

4.1.2. Systeme de MTV

a. Présentation générale des différents éléments

Le systeme que nous avons développé (Figure 4.4) comporte des éléments nécessaires a
la mise en ceuvre de la technique de marquage moléculaire par phosphorescence directe.

Un laser Nd:YAG quadruplé (1) de longueur d’onde A2 = 266 nm est utilisé pour marquer
les molécules d’acétone. Un bras laser (2) est employé pour guider, en toute sécurité, le
faisceau perpendiculairement au canal (3). Un systeme optique, placé a la sortie du bras laser,
permet de focaliser le faisceau afin d’assurer une ligne de marquage la plus fine possible. Une
fois marquées, les molécules d’acétone deviennent fluorescentes et phosphorescentes. Leur
phosphorescence est detectée par une caméra CCD a balayage progressif (4) couplée a un
intensificateur (5). Une unité de contréle (6) permet de contréler les grandeurs caractéristiques
de I’IRO. Le signal est par la suite envoyé a un ordinateur (7) équipé du logiciel d’acquisition
et de traitement Davis®. L’ensemble du systtme de MTV est coordonné par une unité de
synchronisation (8) ou Programmable Timing Unit (PTU) (8). L’ensemble de ces éléments est
détaillé dans la suite de ce chapitre.
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Ordinateur
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Figure 4.4 : Systéme de MTV
b. Laser

La source UV nécessaire pour marquer les molécules d’acétone est un laser Nd:YAG
pulsé Quantel Twins de la marque Brillant® a double cavité. De longueur d’onde initiale
J = 1064 nm (Figure 4.5-a), il est équipé d’un dedoubleur de longueurs d’ondes délivrant un
faisceau de longueur d’onde 532 nm et d’un genérateur d”harmonique 4W externe offrant une
grande facilité pour un changement de longueur d’onde de 532 a 266 nm et inversement
(Figure 4.5-b). Lorsqu’il délivre en sortie une longueur d’onde de 266 nm, le laser est appelé
Nd:YAG quadruplé. Ce laser a été choisi parmi d’autres car, comme nous I’avons vu au
Chapitre 3, section 3.4.2, sa longueur d’onde est une des plus appropriées pour I’excitation de
I’acétone (en termes de pic et de section efficace d’absorption). Sa simplicité d’utilisation et
son faible colt par comparaison aux lasers excimeres ont également fait partie des criteres de
choix.

(a) (b)
Figure 4.5 : Différentes configurations du laser Quantel Twins Brillant [Quantel]

Les différents éléments constituant le Nd:YAG quadruplé sont représentes a la Figure 4.6.
%) 2 3 @ (6) (7 ®)

Figure 4.6 : ElIéments du laser Nd YAG quadruplé
(1) lasersal1064 nm, (2) dédoubleur de fréquence, (3) quadrupleur de fréquence, (4) atténuateur, (5)
Q-switch, (6) obturateur mécanique, (7) potentiomeétre, (8) bouton de réglage de I’atténuateur
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Il permet de délivrer des pulses de durée 4 ns, avec une énergie maximale de sortie de
50 mJ par pulse laser a la longueur d’onde de 266 nm.

Systéme de
focalisation

Figure 4.7 : Energie délivrée par le faisceau laser avant et apres focalisation

Le laser a initialement un faisceau de 6 mm de diamétre. Ce dernier est focalisé le plus
finement possible a I’aide d’un systeme optique de focalisation (Figure 4.7) calculé pour offrir
un diamétre final de I’ordre de 35 um et un faisceau collimaté sur une longueur minimale de
1 mm, ceci afin de pouvoir marquer avec précision une ligne de traceur dans le canal d’étude.
Cette focalisation conduit a une concentration de I’énergie pouvant endommager le canal. En
effet, le faisceau focalisé a pu creuser un trou dans un échantillon de Suprasil® (Figure 4.8),
ce qui a permis indirectement d’en vérifier le diametre approximatif.

—>
50 pm

Figure4.8 : Estimation du diamétre du faisceau laser apartir de la mesure de la région endommagée par
un faisceau focalisé

Afin d’éliminer les risques d’endommagement du canal par I’énergie du faisceau focalise,
nous I’avons réduite a sa valeur minimale, c’est-a-dire 1 mJ. Ceci est possible grace a un
réglage fin de I’atténuateur mécanique du laser (4) via son bouton de réglage (8). Cette
énergie s’est avérée suffisante pour marquer des molécules d’acétone et observer I’évolution
de leur phosphorescence.

Les propriétés générales du laser utilisé sont résumées en Annexe 1.

Le Nd:YAG est un laser de classe 4. C’est une classe de lasers capable de produire des
réflexions dangereuses. Il peut provoquer des dommages cutanés et constitue un risque
potentiel d’incendie. Une grande précaution est par conséquent requise lors de son utilisation :

- portde lunettes de protection, de gants et de blouse de protection ininflammables,

- limitation de I’acces au local ou les tirs ont lieu,

- confinement du trajet optique du faisceau,

- protection des surfaces métalliques voisines du tir par un revétement anti réflexion.
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Pour le banc expérimental de uMTV, une tente de protection en tissu occultant traité anti
feu permet d’encadrer la zone de tir.

c. Bras laser

Pour une question de sécurité mais également pour une facilité de manipulation, un bras
de guidage du faisceau (Figure 4.9) est installé a la sortie du laser. Il achemine le faisceau de
la sortie du laser vers le canal. Le bras laser est formé d’un ensemble de miroirs transmettant
plus de 96 % de I’énergie du faisceau initial. Un systeme de fixation a trois degrés de liberté
permet d’orienter et maintenir le bras perpendiculairement au canal.

Figure 4.9 : Bras laser

d. Systéme d’acquisition

L’acquisition des images de phosphorescence de I’acétone est assurée par I’ensemble
caméra - intensificateur - optiques associées de marque LaVision® (Figure 4.10).

Caméra CCD Intensificateur Optique associée

Figure 4.10 : Systeme d’acquisition
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L’ensemble du systeme d’acquisition peut étre présenté par le schema simplifié suivant
(Figure 4.11), I’objet étant dans notre cas le signal de phosphorescence.

Filtre passe bande

MCP Intensificatenr
i

/ Lentilles
I’_‘_\
P e

A

1
OO

S ——

T Photocathode Phosphore Caméra

(820) (P46) CcCD
Lentilles

Figure 4.11 : Schéma simplifié du systeme d’acquisition, d’aprés LaVision

Une caméra Imager Intense avec capteur CCD (Charge Coupled Device) est utilisée. Ses
parametres d’acquisition sont contrélés via I’interface Davis® : instant de declenchement,
durée d’exposition, nombres d’images a acquérir, mode d’enregistrement (image unique ou
double image), binning (regroupement du signal de 4 ou 9 pixels voisins pour accroitre le
niveau de signal, au détriment de la résolution spatiale), parametres de transformation de
I’image (par exemple rotation, miroir, etc.), correction d’intensité (par exemple soustraction
du bruit de fond), etc. Le capteur CCD acquiert le signal lumineux et le transforme en
données numériques enregistrées par la caméra. La matrice du capteur comporte 1376 x 1040
pixels?, avec une taille de pixel de 6,45 x 6,45 pum?. La caméra permet d’acquérir 10 images
par seconde avec une fréquence de lecture de 16 MHz. Elle est équipée d’un digital frame
grabber permettant la numérisation du signal délivré par la caméra afin qu’il soit exploitable
par I’ordinateur.

L’intensificateur (Intensifed Relay Optics-IRO) permet d’obtenir la meilleure
amplification possible de la réémission du traceur. Il s’agit d’un systéme a ouverture de porte
périodique équipé d’un obturateur rapide et d’une galette de microcanaux (Micro Chanel
Plate- MCP). Son temps d’ouverture de porte minimal est de 100 ns. Il comporte une
photocathode S20 et un phosphore type P46. La photocathode permet de transformer la
lumiere d’entrée en électrons. Le MCP multiplie ces électrons qui sont par la suite accélérés
dans le phosphore. Finalement, les lentilles a la sortie du phosphore aident a focaliser la
lumiere vers le capteur CCD.

L’IRO est entierement contrélable via un boitier externe connecté au logiciel
d’acquisition et de traitement Davis®. Ce dernier nous permet notamment le contréle du gain
(pourcentage d’intensification du signal), de la durée d’ouverture de porte de I’IRO et du delai
de I’intensificateur (instant de déclenchement). Il est connecté a la caméra via des relais
optiques. L’intensificateur est synchronisé par un boitier le reliant a I’ordinateur, duquel il
recoit les réglages de déclenchement et d’acquisition. Ce méme boitier permet de relier
I”intensificateur au reste des éléments du banc expérimental.

L’optique (Figure 4.12) associée a la camera est un montage spécifique couplant 2
objectifs Nikkor : un 28 mm f: 2,8 monté de facon inversée sur un 105 mm f: 2,8. Ces
objectifs sont réglés a I’infini a leur ouverture maximale (f/2,8). Le grandissement global est
de 3,5, la distance de travail entre lentille frontale et zone nette est de 28 mm et I’ouverture
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équivalente est f/1,4. Enfin, un filtre passe-bande permet de couper les signaux lumineux dont
la longueur d’onde est inférieure a 2 = 355 nm et supérieure & A = 500 nm.

Objectif NIKKOR 105 mm Objectif NIKKOR 25 mm

Filtre - 355 nm

\

=
a
°
i
=
=
=
o
o
=3
L

‘Figure 4.12 : Optique associée alacaméra

Les propriétés techniques de la caméra et de I’intensificateur sont présentées en Annexe

e. Programmable Timing Unit (PTU)

Il s’agit d’un boitier permettant la synchronisation entre les différents éléments du banc
expérimental : caméra, intensificateur et laser. Il est important que le déclenchement de ces
différents éléments soit synchronisé et provienne du méme dispositif. Sa résolution est de 10
ns.

f. Logiciel d’acquisition et de traitement Davis®

Davis® est un logiciel d’acquisition et de traitement du signal développé par LaVision. Il
permet notamment la gestion et le contr6le des parametres de la caméra et de I’intensificateur
a I’aide du PTU. En effet, une gestion externe de ces parametres est possible avec Davis® :
gain, durée d’ouverture et délai. Il permet également, grace a des algorithmes de cross-
corrélation de traiter par exemple, des images de PIV ou de LIF.

Davis® est utilisé, dans ce travail, pour I’acquisition d’images de phosphorescence et leur
pré- traitement (expliqué en section 3).

4.2. Canal

Le choix de I’acétone comme traceur a conduit au besoin d’une double transparence
optique : transparence a I’UV pour le marquage de la molécule et transparence au visible pour
la détection de sa phosphorescence. Deux genérations de canaux ont eété développées pour les
mesures d’écoulements gazeux par UMTV. Elles sont présentées dans cette section en
détaillant les différents materiaux utilises et la conception des canaux.
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4.2.1. Choix du matériau

a. \Verres quartz

Les verres quartz sont de 2 types : silice fondue et quartz fondu. lls se différencient par
leur matériau d’origine (Figure 4.13). La silice fondue est un matériau synthétique issu d’une
technique d’hydrolyse a la flamme d’un précurseur chimique (SiCly). Le quartz fondu
provient d’une technique de fusion a la flamme de cristaux ou de sable de quartz.

| Sable de quartz ‘ j Cristaux de quartz | ‘ Précurseur chimique (SiCl4) l
‘ Fusion a la flamme ‘ ‘ Hydrolyse a la flamme ‘
| Quartz fondu | ‘ Silice fondue ‘
Quartz

Figure 4.13 : Processus de fabrication du quartz, d’aprés Heraeus

Des details de ces différents processus sont disponibles sur le site web d’Heraeus [Heraeus].

Silice et quartz fondus sont tous les deux composés de 99,7 % de dioxyde de silicium
[Esco products]. Les deux matériaux ont des propriétés assez proches. La silice fondue
présente néanmoins une transmission UV plus importante que celle du quartz fondu, résultant
de I’élimination des différentes impuretés lors de son processus synthétique de fusion
[Heraeus].

Ces deux matériaux deviennent cependant fluorescents sous I’effet d’une exposition & un
rayonnement UV: le quartz fondu présente une forte fluorescence bleue alors que la silice
fondue ne fluoresce pas a moins qu’elle ne soit exposée a une source UV intense de type
excimere [Esco products]. La Figure 4.14 illustre la fluorescence (ligne verticale observée)
que nous avons constatée dans les parois d’un canal en quartz fondu dans lequel s’écoule de
I’acétone : la réémission du matériau est plus intense que la phosphorescence des molécules
d’acétone.
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Faisceau laser

l

Paroi du canal

Figure 4.14 : Fluorescence du quértz fondu sous I’effet d’un faisceau UV

Les verres quartz sont connus pour leur bonne stabilité thermique, faibles expansion et
conductivité thermiques ainsi que leur excellente résistance aux chocs thermiques. Ils ont
également une excellente transmission optique et une trés grande résistance chimique. Les
différentes propriétés mécaniques, thermiques et optiques de la silice et du quartz fondus sont
résumées en Annexe 2.

Différents types de silice et quartz fondus sont disponibles sur le marché (Tableau 4.1).

de silice Fournisseur

Suprasil®, Herosil®, Infrasil®, Homosil® | Heraeus
JGS® Day Optics
Spectrosil® Saint Gobain
Corning, HPFS® Corning
Dynasil® Dynasil
Lithosil® Schott
Suprasil® HTM
Suprasil® Optik-C
Dynasil® Edmund Optics

Type de quartz Fournisseur
TSC® Heraeus, Optik-C

Quartz GE 214

ALC QUARTZ

Tableau 4.1 : Types et fournisseurs de verre quartz

Des informations pratiques sur les fournisseurs de quartz et de silice fondus identifiés
sont présentées dans un tableau récapitulatif en Annexe 2. Chaque type de quartz ou de silice
fondus représente en realité une famille regroupant différentes classes. Elles se distinguent par
des pourcentages différents d’éléments chimiques ainsi que par leur pureté.

Le TSC® par exemple se décline sous 3 formes : TSC3®, TSC4 (TSC3® comportant un
plus faible pourcentage d’aluminium) et TSC synthétique (forme la plus pure du TSC). Les 3
formes du TSC ont les mémes propriétés techniques (mécanique, électrique et thermique).
Leur spectre de transmission optique est un peu différent pour 2 < 260 nm. Un méme taux de
transmission est cependant observé pour 2 = 266 nm.
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Dans les types de silice fondue, la famille Suprasil® se decline également sous plusieurs
formes (jusqu’a 11 formes différentes proposées chez Heraeus). Le Suprasil® standard par
exemple est une classe de tres haute pureté, avec des propriétés physiques excellentes et des
caractéristiques optiques a large spectre de transmission, avec un taux de 99,9 % a 266 nm.
De plus, il présente une trées bonne résistance au dommage par un faisceau laser a haute
énergie. Le Suprasil® standard est genéralement exempt de bulles et inclusions. Il est utilisé
en substrats, miroirs, lames de microscopes ou fenétres UV. Les propriétés techniques du
Suprasil® standard [Heraeus] sont présentées en Annexe 2.

b. Saphir

Le saphir (Al,Os) est largement utilisé comme matériau optique pour des applications en
infrarouge (IR) : hublots, détecteur IR, diode, fibre optique, etc. Il supporte les
environnements a haute température (jusqu’a 1800 °C). Il est caractérisé par une extréme
dureté de surface ainsi qu’une excellente dureté faisant de lui le matériau le plus résistant
aprés le diamant. Le saphir est chimiquement inerte, a une faible conductivité thermique.
C’est un matériau céramique dur (dureté de Knoop = 2250 kg/mm). Il présente une grande
plage de transmission pour des longueurs d’onde allant de 150 a 6000 nm.

c. Rubis

Le rubis (Al,O3-Cr) a des propriétés mécaniques et optiques proches de celles du saphir.
Sa couleur rouge provient de la présence d’oxyde de chrome (élément que ne contient pas le
saphir).
Le saphir et le rubis présentent tous les deux des propriétés de fluorescence quand ils sont
exposes a un rayonnement UV.

d. Autres matériaux

D’autres types de matériaux moins usuels ont également été identifiés :

- Le LBO (Lithium Triborate) transmet les longueurs d’ondes de 160 a 2600 nm avec un
taux global de 88 % et une bonne homogénéité optique.

- Le CAF, (Fluorure de Calcium) transmet les longueurs d’ondes de 100 a 10000 nm
avec un taux supérieur a 90 % entre 250 et 7000 nm et un faible indice de réfraction. Il
est trés utilisé dans les systemes utilisant la cryogénie et les lasers excimeres.

- Le MgF, (Magnésium de Fluorure) transmet de 100 & 8000 nm, avec une transmission
excellente en UV et IR. C’est un matériau intéressant pour les applications lasers
excimeres. Il est connu pour sa résistance aux chocs thermiques et mécaniques.

Ces matériaux sont généralement utilisés pour la génération d’harmoniques dans les lasers de
type Nd : YAG.

Comme deja expliqué au chapitre précédent, la technique de MTV appliquée dans ce
travail repose sur la detection de la phosphorescence de molécules d’acétone. Le signal de
phosphorescence émis par |’acétone doit par conséquent étre plus intense que celui de la
fluorescence du matériau du canal afin qu’il puisse étre détecté. Des mesures de cette
fluorescence sont par conséquent nécessaires pour décider du choix optimal de matériau. Les
mesures ont été réalisées par notre fournisseur de matériel LaVision® sur les échantillons
listés dans le Tableau 4.2. Un essai consiste a appliquer un faisceau laser sur un hublot de
matériau et de voir la réémission fluorescente de ce dernier.
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Matériau Fournisseur
TSC3® Optik-C
Suprasil® Optik-C

Silice fondue, type Dynasil® UNCTD Edmund Optics
Silice fondue, type Dynasil® UVAR Edmund Optics

Saphir Edmund Optics
Tableau 4.2 : Matériaux utilisés pour les tests de fluorescence

La configuration technique utilisée pour ces essais se rapproche de celle de notre banc
expérimental de MTV: un intensificateur muni d’une cathode S20 et d’un phosphore P43 (P46
pour notre cas), une cameéra CCD de 2 MPixels et un laser PIV (New Wave Solo 120-15)
délivrant une énergie de 15 mJ a 266 nm. Le temps d’ouverture de la caméra est de 3000 ps.
Celui de I’IRO est de 1 ps pour un gain de 60 et 70 % (en fonction du matériau a mesurer).
Un facteur correctif du gain permet de mettre les mesures des différents matériaux a la méme
échelle afin de pouvoir les comparer (Figure 4.15).
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Figure4.15 : Comparaison de I’intensité de luminescence des différents matériaux identifiés : (a) TSC3®
(triangles bleus) et saphir (losanges roses) ; (b) Suprasil® (losanges roses), silice fondue UVAR (carrés
bleus) et silice fondue UNCTD (triangles verts)

On observe sur la Figure 4.15 I’important niveau de fluorescence du saphir et du quartz
fondu (TSC3®) par comparaison aux autres matériaux : les différents types de silice fondue
ont une fluorescence environ 1000 fois moins intense que celle du saphir et du TSC3®. Le
choix du matériau s’est par conséquent porté sur le Suprasil® vu qu’il présente le niveau de
fluorescence le plus bas observe.

4.2.2. Géométrie du canal

Deux genérations de canaux ont été développées.

a. Premiere conception

La premiére génération de canal est un canal rectangulaire de section 1,1 x 5 mm’ et de
longueur 150 mm. Il est formé de 4 pieces parallélépipédiques (Figure 4.16-a) de Suprasil®
collées sur les faces indiquees en rouge (Figure 4.16-b). Le canal a été réalisé par la société
Optik-C, spécialiste dans I’usinage de matériaux durs.
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Figure 4.16 : 18" génération de canal ; (a) conception, (b) dimensions

La profondeur du canal (1,1 mm) a été choisie de dimension plus grande que celle
techniquement possible pour le faisceau laser (35 pum) afin d’avoir un acces optique assez
profond, sans pour autant étre trop élevée afin de pouvoir atteindre le régime raréfié. Le canal
a eté defini relativement large (5 mm) afin d’obtenir un écoulement relativement plan et éviter
les effets tridimensionnels. La longueur du canal (150 mm) a été définie suite a un calcul
approximatif de la longueur d’entrée de I’écoulement, qui permet d’obtenir un écoulement
pleinement développé. Avec cette géométrie, le régime de glissement peut étre atteint a une
pression moyenne de 200 Pa. La différence de pression entre entrée et sortie du canal est
estimée a 200 Pa. Cette estimation permet d’avoir une vitesse compatible avec la durée de vie
de la phosphorescence c’est-a-dire le temps entre marquage et analyse de la ligne déformée.

La colle utilisée, la NOA 61, est une résine monocomposant, réticulable a la lumiére UV
avec un maximum d’absorption dans la gamme des longueurs d’ondes entre 350 et 380 nm.
Le polymére obtenu est transparent et présente une bonne adhérence au verre. Elle peut tenir a
des températures de -15 a +60 °C et de -150 a +125 °C. Elle est commercialisée chez
Epotecny. Présentant une bonne résistance chimique, la NOA 61 peut supporter des
écoulements d’acétone.

Ce type de conception avec assemblage collé a un inconvénient majeur : des problémes
de debordement de colle ont été observés a I’intérieur du canal (Figure 4.17-a). Un décollage
et reéassemblage soigneux ont donc été nécessaires pour obtenir une cellule d’essais
exploitable pour des mesures par MTV (Figure 4.17-b).

(b)

Figure 4.17 : (a) canal avec débordement de colle, (b) canal propre
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Des essais de mesure de la profondeur du canal au niveau des deux extrémités ont été
réalisés a I’aide de cales calibrées, une mesure de la profondeur ainsi qu’un contrdle de
I’encollage sur toute la longueur du canal ont été réalisés au moyen d’un profilométre optique
(par projection de profil). Bien que difficiles a réaliser vu les dimensions a mesurer et les
différents milieux optiques a traverser, ces deux types de mesure nous ont permis d’estimer la
valeur de la profondeur du canal a 1,1 mm.

Le canal est relié au banc expérimental via deux chambres connectées au circuit
d’écoulement (Figure 4.18). Ces chambres sont équipées de jauges capacitives permettant la
mesure de pression aux 2 extrémités du canal. L’étanchéité du canal est assurée par un joint
de colle mais des fuites ont été détectées au niveau de cette connexion. Ces fuites sont
contraignantes sur deux aspects:

- De I’oxygéne présent dans I’air ambiant peut pénétrer a I’intérieur du canal, or la

présence d’oxygene étouffe la phosphorescence et réduit sa durée de vie (Tran et al.,
2008).

- Les essais sont alors limités a des valeurs de pression proche de la pression

atmospheérique.

= ! . . 8% — (Chambre d’entrée
Chambre de sortie =7 N & T\ ‘

Figure 4.18 : Connexion du canal au banc expérimental

Malgre les différentes limitations de ce canal, des premieres mesures de MTV ont été
réalisées pour des valeurs de pression autour de 99 kPa. Elles ont permis de valider la
technique de vélocimétrie par marquage moléculaire pour les écoulements gazeux internes
dans des canaux de dimension millimétrique. Nous présentons ces résultats dans le dernier
chapitre du manuscrit.

b. Deuxieme conception

La deuxieme génération de canal a une conception multi-couches telle que représentée
en Figure 4.19.
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Acquisition Plaque en PEEK

l / Verre Borofloat®
1
oL =

Lentilles Suprasil®

- }‘-- = .'-.,
Connecteurs Swagelok@—w e

Joints d’étanchéité > i Thermocouple

Figure 4.19 : 2°™ génération de canal, réalisé par‘ KIT

Le canal a une profondeur de 1 mm, une largeur de 5 mm et une longueur de 200 mm. La
profondeur du canal a eté vérifiée a I’aide d’un microscope optique. L’incertitude de mesure

relevée est de I’ordre de £ 30 um.

Une étude préliminaire a été menée afin de choisir le matériau du canal. Dans cette étude
(Tableau 4.3), nous nous sommes intéresses a differents polyméres thermoplastiques du point
de vue de leurs propriétés mécaniques mais surtout de leur résistance a I’acétone et aux rayons

ultra-violets (UV).

Polymere Résistance a I’acétone Résistance a I’'UV
Polyacrylate (PA) - +
Polyétherétherkétone (PEEK) + -
Téca-peek + -
Polyphenyléne sulphide (PPS) + -
Polyimide (PI) + -
Fluoropolyméres : PFA/ FEP/ E- + +
CTFE/ PCTFE
Teflon® - +
Polyamides (PA) : PAI/ Nylon® + +
Polysulfone (PS) - -
Polyéthylene (PE/ HDPE/ LDPE) + -

7 _

Polyoxyméthyléne (POM)

Acrylique (A) - +

Polycarbonate (PC) - -

Polypropylene (PP) - -

Polyméthylméthacrylate (PMMA) - +

Polyvinylchloride (PVC) + -

Polystyréne (PS) - _

Tableau 4.3: Résistance des polyméres thermoplastiques a I’acétone et aux UV
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De ce tableau on observe que les Fluoro-polymeres (PFA/ FEP/ E-CTFE/ PCTFE) ainsi
que les Polyamides (PAI et Nylon®) sont résistants a I’acétone et aux UV. Cependant, les
fluoro-polymeres de type Téflon® chargés en carbone (PCTFE) présentent une meilleure
résistance aux UV que les Polyamides grace a leur liaison chimique « C-F ». Le PCTFE est
également plus intéressant que le Téflon® non chargé en carbone (PTFE) en raison de sa
haute résistance a la déformation.

En méme temps, le PEEK (Polyétherétherketone) présente d’excellentes propriétés
chimiques (il ne peut étre attaqué que par les acides nitrique et sulfurique) ainsi que
d’intéressantes propriétés mécaniques. Il n’est a priori pas tres résistant a I’UV. Pour le
vérifier, des tests de marquage au laser ont été réalisés sur des échantillons de PEEK de
différentes épaisseurs. Le laser utilisé est celui du banc expérimental, réglé a une énergie de
sortie de 1 mJ avec un faisceau de I’ordre de 35 um de diamétre. Ces tests ont confirmé que le
PEEK ne resistait pas a ce faisceau collimaté. En effet, pour un gain laser de moins que 20 % ,
soit pour une énergie de 0,2 mJ, un trou apparait sur I’échantillon de PEEK et le faisceau est
alors réfléchi de maniére diffuse a I’endroit impacte.

Ces mémes tests ont été réalisés sur des échantillons de Téflon® et ont confirmé sa bonne
résistance aux rayons UV.

PEEK et PTFE sont tous les deux d’excellents matériaux pour I’étanchéitée. Néanmoins,
le PEEK présente des propriétés mécaniques et thermiques [Annexe 2] plus intéressantes que
celles du PTFE. De plus, le PEEK ne se déforme pas sous I’effet d’une pression
d’assemblage, ce qui n’est pas le cas du PTFE. Ce critere est crucial dans une configuration
multi-couches et nous avons donc porté notre choix sur le PEEK pour les différentes parois du
canal.

Deux fenétres optiques en Suprasil® sont intégrées le long du canal pour permettre
I’acces au faisceau laser. Afin d’éviter d’endommager la paroi interne du canal en PEEK par
le faisceau UV, 2 fenétres supplémentaires ont été intégrées en face des premiéres pour
transmettre, en dehors de la cellule, le faisceau laser non absorbé. L’étanchéité de ces fenétres
est réalisée a I’aide de joints toriques. Ces fenétres sont positionnées au milieu et au quart de
la longueur du canal (Figure 4.20). Trois thermocouples de type K ont également été intégrés
le long du canal afin de renseigner sur le comportement thermique de I’écoulement et de
vérifier la présence ou non d’une variation de température suite au marquage des molécules
par le laser.

Sortie du canal  Fenétre Suprasil® Thermocouples Entrée du canal

Figure 4.20 : Position des fenétres Suprasil® et thermocouples
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Plusieurs essais ont eté nécessaires pour I’intégration des fenétres optiques en Suprasil® :
celles qui ne présentaient pas un polissage parfait (Figure 4.21-a) se cassaient a chaque essai
de montage. La Figure 4.21-b montre une fenétre optique avec une état de surface adequat.

Résidus de Suprasil®

(@) | (b)

Figure 4.21 : Fenétres optiques en Suprasil®

Un double accés optique pour la visualisation est assuré par 2 plaques latérales de verre
Borofloat® placées sur les 2 cétés du canal. Il s’agit d’un verre borosilicate, avec une
excellente transmission en UV, visible et IR et sujet a une faible fluorescence. Le Borofloat®
est thermiquement stable. 1l présente une faible expansion thermique, une résistance élevée
aux chocs thermiques et aux hautes températures, jusqu’a 450 °C. Il a une tres bonne
résistance aux attaques chimiques. L’Annexe 2 présente les principales caractéristiques du
Borofloat®.

Les connexions a I’entrée et la sortie sont placées parallelement a I’axe du canal (Figure
4.22). Elles sont réalisées par des raccords Swagelok® afin d’assurer une étanchéité optimale
a basse pression. Comme pour le premier canal, la connexion au reste du banc expérimental se
fait également via deux petites chambres (2) munies de capteurs de pression (3-4).

Figure 4.22 : 2°™ génération de canal et ses connexions ; (1) et (2) : chambres d’entrée et de sortie ;
(3) et (4) : capteurs de pression, (5) : canal, (6) : sortie laser, (7) : intensificateur
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Cette nouvelle conception du canal offre plusieurs avantages par rapport a la premiere :
- une meilleure étanchéité,
- un assemblage sans colle et donc plus propre,
- une connexion optimisée vers le reste du banc expérimental,
- une flexibilité de changement des fenétres optiques pour I’acces laser,
- I’intégration de capteurs de température.

4.3. Techniques d’acquisition

Deux techniques d’acquisition des données ont été implémentées pour les mesures de
vitesse par MTV: une technique de moyenne appelée ‘Standard Averaging Technique’ et une
technique de sommation dite ‘On Chip Integration Technique’.

Une fois acquises, les images de phosphorescence suivent une étape de prétraitement sur
Davis® suivie d’un post-traitement sur Matlab® afin d’extraire les profils de vitesse. Ces
différentes etapes sont detaillées dans ce qui suit. Tous les paramétres d’acquisition (durée
d’ouverture de la caméra, gain, durée et délai d’ouverture de I’IRO) sont contrdlés par
Davis®.

4.3.1. Technique de moyenne

Un chronogramme simplifié de cette premiere technique d’acquisition est schématisé sur la
Figure 4.23.

Ouverture caméra | |
Pulse laser

tl’]
Ligne initiale "El
e

Ligne déformée

1= 1, +At | |

H |

G
Figure 4.23 : Chronogramme simplifié de la technique de moyenne

Dans ce chronogramme, t, et t; représentent respectivement les instants d’acquisition de
la ligne initialement marquée et de sa deformeée. Les images a t, et t; sont prises séparément,
c’est-a-dire lors de 2 ouvertures différentes de la caméra. La durée d’acquisition d’un signal
ou gate (G), lors d’une ouverture de la caméra, est definie par la durée d’ouverture de
I’intensificateur (IRO gate). Afin de réduire le niveau de bruit sur les images, la durée
d’ouverture de I’intensificateur est généralement réglée a une valeur minimale garantissant la
détection d’un signal de phosphorescence. Suite a différents essais, nous avons retenu une
durée d’ouverture de I’ordre de 1 ps. Les délais et durées d’ouverture sont optimisés afin
d’avoir une valeur du rapport signal/bruit (Signal to Noise Ratio - SNR) la plus élevée
possible. Le SNR est défini par le rapport entre intensité maximale et intensité minimale sur la
région d’intérét (Region Of Interest - ROI). L’intensité maximale est en fait une moyenne des
intensites maximales relevées le long de la ligne illuminée, I’intensité minimale est la
moyenne des intensités relevées sur une zone non affectée par le signal.
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La techniqgue de moyenne consiste a acquérir, a chaque instant (to ou t;) un ensemble
d’images instantanées : une seule image par ouverture de caméra et par pulse laser. Ces
images sont ensuite moyennées. L’image moyenne réesultante est finalement lissée par un
filtre Gaussien de dimension 7x7. Sur une image, ce filtre considére une matrice de
dimension 7x7 pixels et la remplace par une valeur moyenne du niveau de gris calculée sur
les pixels de cette matrice.

Une image instantanée unique de phosphorescence est tres difficilement exploitable
(Figure 4.24-a), a I’inverse d’une moyenne de plusieurs images instantanées (Figure 4.24-b)
qui fait clairement apparaitre un profil parabolique de Poiseuille déformé par des effets de
diffusion moléculaire.

Parois du canal Ecoulement

Ty

(@) (b)
Figure 4.24 : (a) Image instantanée de phosphorescence, (b) moyenne de 50000 images instantanées de
phosphorescence

Dans cette derniere image (Figure 4.24-b), la réflexion du signal luminescent sur les parois
permet la détection des parois internes du canal, indiquées en pointillés rouges.

La Figure 4.25 présente des images moyennes obtenues a partir de n images instantanées
et I’évolution du signal de phosphorescence en fonction du nombre d’images moyennées. La
qualitt de I’image augmente sensiblement avec le nombre d’échantillons, jusqu’a une
moyenne effectuée sur plus de 30000 images instantanées.
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Figure 4.25 : Evolution de laligne marquée a t =t, pour une moyenne effectuée a partir d’un nombre
croissant d’images instantanées

Ces images ont été acquises pour une ouverture de la caméra d’une durée de 2000 ps, un
délai, un gain et une durée d’ouverture de I’intensificateur de 80 s, 80% et 1 us
respectivement.

La moyenne d’un grand nombre d’images instantanées est cependant une étape assez
longue : elle nécessite approximativement 1h40 pour I’acquisition de 50000 images et environ
30 min pour leur traitement.

4.3.2. Technique de sommation

En vue d’écourter la durée de traitement des images obtenues par la technique de
moyenne, mais également pour améliorer le I’intensité du signal, une deuxiéme technique
d’acquisition a été développée et testée : la technique de sommation. Pour cette technique,
I’ouverture de la caméra est assez longue pour pouvoir acquérir et sommer sur une seule
image une série de signaux résultant de différents pulses lasers. Deux images separées sont
donc obtenues a t, et t;, chacune résultant de la sommation de signaux luminescents
individuels (Figure 4.26).

Ouverture caméra I |

Pulse laser | | |

Ligne initiale ol ] [ [ 1 1l
Ligne déformée 1= 1A _l |_| I_l I_l |_|

Figure 4.26 : Chronogramme simplifié de la technique de sommation

Cette technique permet d’améliorer significativement I’intensité du signal car une série de
signaux luminescents est accumulée sur une seule prise qui n’est affectée qu’une seule fois
par le bruit du capteur.
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4.3.3. Comparaison des deux techniques

La Figure 4.27 illustre une comparaison entre les deux techniques : en (a) la technique de
moyenne standard avec une moyenne de 2000 images instantanées (un pulse laser par image)
et en (b) une moyenne de 100 images obtenues par la sommation de 20 signaux (20 pulses
lasers par image). Le nombre de signaux individuels, donc I’information captée, sont les

mémes dans les deux cas et correspondent a 2000 pulses lasers.
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Figure 4.27 : Comparaison entre les 2 techniques d’acquisition pour 2000 pulses lasers :
(a) image obtenue par latechnique de moyenne (moyenne de 2000 images avec 1 pulse laser par
image) et (c) son profil d’intensité lumineuse sur une ligne horizontale ;
(b) image obtenue par latechnique de sommation (moyenne de 100 images avec 20 pulses lasers
par image) et (d) son profil d’intensité lumineuse sur la méme ligne horizontale (trait rouge
interrompu)

En comparant les Figures 4.27-a et b, on observe un signal plus contrasté avec la
technique de sommation. Le niveau de gris maximal obtenu par cette technique (Figure 4.27-
d) est plus de 1400 fois plus lumineux que celui obtenu par la technique de moyenne (Figure
4.27-c) pour un méme niveau de bruit (intensité minimale approximativement nulle). Ainsi,

le SNR est plus de 1000 fois supérieur avec la technique de sommation.
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4.3.4. Binning

Une opération de binning peut étre opérée par Davis® pendant I’acquisition des images.
Il s’agit de combiner plusieurs pixels et de les lire comme un seul pixel plus grand (Figure
4.28). Cette opération augmente la sensibilité de la caméra et réduit la taille de I’image en
mémoire mais diminue sa résolution.

1
1
|
Binning :
1
1

——)

V |eeeeemcamcaaaa-

4 pixels adjacents 1 grand pixel

Figure 4.28 : Binning

Par exemple, un binning de 2 x 2 (4 pixels adjacents), augmente la sensibilité de la
caméra d’un facteur 4 mais diminue la résolution de I’image d’un facteur 2.
L’opération de binning est utilisée pendant I’acquisition des images de phosphorescence car
cette derniere possede une tres faible intensiteé.

4.4, Traitement des données

4.4.1. Traitement par Davis®

Davis® offre différentes possibilités de traitement des images acquises : opérations
arithmétiques (addition, soustraction, multiplication, binarisation, etc.), transformation de
I’image (rotation, redimensionnement, etc.), opérations statistiques (somme, moyenne,
moyenne quadratique, etc.), réorganisation d’images et formation de séquences ; operations
de lissage (filtres linéaires et non linéaires), extraction de profils, correction d’intensités...

Avec une structure en arborescence, Davis® permet de traiter une succession
d’opérations différentes sur un méme paquet d’images instantanées. Aprés le test des
différentes possibilités de traitement sur Davis®, une procédure simplifiée (Figure 4.29) a été
appliguée pour les mesures présentées dans le chapitre 5.
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Acquisition de n images
[ > instantanées

Statistics - Average

-
>

> Image moyenne

Linear filter (7x7
Gaussian Smoothing

|:> Image moyenne lissée

Figure 4.29 : Schéma simplifié du post- traitement Davis®

Cette procédure s’applique aussi bien aux images acquises par la technique de moyenne
que celles acquises par la technique de sommation. Elle consiste a faire une moyenne
statistique d’images instantanées. Un filtre gaussien est par la suite appliqué a I’image
moyenne obtenue. L’image résultante est finalement traitée sous Matlab® afin d’en extraire le
profil de vitesse.

4.4.2. Traitement Matlab

Le traitement des données expérimentales et I’extraction du profil de vitesse se fait dans
Matlab®. Il consiste a déterminer la position du maximum d’intensité le long de la ligne
marquée, sous sa forme initiale et déformee. La Figure 4.30 représente les différentes étapes
de traitement, qui s’inspirent de (Hill etal., 1996) :

- de I’image initiale (Figure 4.30-a) on définit premiérement une région d’intérét
(Region Of Interest - ROI) (Figure 4.30-b). Ceci permet de réduire le temps de
traitement et d’éviter de détecter tout autre pic d’intensité hors du profil et dd a un
bruit de fond ou un artefact local.

- A chaque position y de la ROI, on extrait le profil d’intensité le long de I’axe x (Figure
4.30-c).

- Chaque valeur maximale d’intensité est ensuite relevee avec sa position
correspondante x (Figure 4.30-d).

- La succession des positions des pics d’intensité permet de déterminer le profil brut de
déplacement de la ligne marquée (Figure 4.30-¢).

- Ce profil de deplacement est finalement lissé par un polyndme du second ordre
(Figure 4.30-f1).
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(@ (b)

(d) (e)
Figure 4.30 : Etapes d’extraction du profil de déplacement
(a) Image initiale ; (b) ROI ; (c) lignes d’extractions des profils d’intensité ;
(d) profil d’intensité le long de 1’axe x pour une positiony du canal ;
(e) profil de déplacement ; (f) profil de déplacement lissé

Ces differentes étapes de traitement Matlab® sont appliquées sur les deux lignes
phosphorescentes : la ligne initiale et celle déformée. Une méme ROI est retenue pour traiter
les deux images acquises séparées par un délai At. Les valeurs des positions x de ligne
déformée sont ensuite soustraites aux valeurs des positions x de la ligne initiale. L offset
obtenu est divisé par le délai At , permettant ainsi d’obtenir le profil de vitesse. Ce dernier est
lissé par un polynéme de second degré donnant un profil de vitesse lissé pouvant étre comparé
au profil calculé par le modele théorique.

Conclusion

Nous avons présenté dans ce chapitre le banc expérimental développé pour des mesures
de vélocimeétrie en phase gazeuse par marquage moléculaire dans des canaux de dimensions
millimétriques. Nous présentons les résultats obtenus et leur analyse dans le chapitre suivant.
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Chapitre 5

Analyse experimentale des
résultats

Nous avons presenté dans le chapitre précédent le développement d’un banc expérimental
pour la vélocimétrie par marquage moléculaire, réalisé a I’ INSA Toulouse durant notre travail
de thése. Ce banc nous a permis de réaliser, pour la premiere fois, des mesures de vitesse dans
des écoulements gazeux a I’intérieur de canaux rectangulaires de dimensions millimétriques.

Dans une premiére partie de ce chapitre, nous présentons une étude du signal de
phosphorescence.

Ensuite, nous proposons une validation de la technique de MTV par des mesures de
champ de vitesse a pression atmosphérique dans les deux générations de canaux développés
au cours de cette these.

En vue d’évoluer par la suite vers les régimes raréfiés tout en conservant des dimensions
de canal millimétriques, il sera nécessaire dans le futur de faire des mesures a basse pression.
Ainsi, nous présentons dans ce chapitre des mesures de I’influence de la pression sur la
phosphorescence des molécules d’acétone. Ces mesures permettent de discuter les limites
d’applicabilité de la MTV dans les régimes raréfiés, et sa possible utilisation pour la mesure
directe de glissement a la paroi. Des premieres mesures de champ de déplacement sont
présentées a des pressions inférieures a la pression atmosphérique.

Finalement, nous proposons une discussion de I’effet de la diffusion sur I’évolution de la
ligne marqueée.

5.1. Etude du signal de phosphorescence

A notre connaissance, peu d’études dans la littérature ont été menées sur les propriétés de
luminescence de I’acétone. Nous n’avons notamment pas identifié de résultats mettant en
évidence I’influence de la pression sur le signal phosphorescent. Pour bien comprendre les
propriétés de notre traceur lorsqu’il est au repos (sans écoulement), nous avons donc réalisé
un montage expérimental qui nous a permis, dans un premier temps, de caractériser la durée
de vie de la phosphorescence de I’acétone (paragraphe 5.1.2) et dans un second temps, de
suivre I’évolution du signal lumineux en fonction la pression (paragraphe 5.3.1).

5.1.1. Montage expérimental

Pour étudier la phosphorescence, nous avons donc congu une enceinte fermée (Figure
5.1) equipee de fenétres optiques (hublots de 20 mm de diametre) pour les acces de marquage
et d’acquisition, respectivement appelés acces laser et accés caméra sur la Figure 5.1. Un
capteur de pression capacitif et un thermocouple permettent de controler les conditions de
pression et de température a I’intérieur de I’enceinte. L’alimentation de cette derniere est
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assurée par des entrées d’argon et d’aceétone. Sa vidange est assurée par une sortie vers une
pompe a vide. La plupart des connexions sont réalisées a I’aide de raccords Swagelok® afin
de garantir des conditions d’étancheité optimales. Cette étancheite a été vérifiée par un
capteur de fuites & hélium qui a relevé un taux de fuite de 2x10® mbar I/s.

Cette enceinte sera utilisée dans un second temps afin de mener une étude des propriétés
de luminescence du traceur en fonction de sa pression ainsi que sa température.

Acces laser

Entrée Argon

Jauge de pression e« Enfrée Acétone

Connexion vers la pompe a vide_

Thermocouple

Figure 5.1 : Enceinte d’étude des propriétés de luminescence de I’acétone

5.1.2. Evolution de la phosphorescence dans le temps

Le fluide étant au repos, des mesures du signal de phosphorescence peuvent étre réalisées
dans des conditions de pression et température parfaitement contr6lées. L’enceinte est
alimentée par le systeme de barbotage (erlenmeyer) décrit au chapitre 4. La Figure 5.2 et la
Figure 5.3 présentent un exemple de I’évolution d’un signal de phosphorescence au cours du
temps. Les essais présentés sont obtenus a pression atmosphérique et a une tempeérature de
21°C. La mise au point des objectifs est réglée sur I’infini comme décrit au chapitre 4.
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(e)

(

(©)

(d)

(9)

Figure5.2 : Evolution du début du signal de phosphorescence au cours du temps. (a) t=>5 ns, (b) t=50 ns,
(c) t= 150 ns, (d) t =300 ns, (e) t=450ns, (f) t =500 ns, (g) t=520 ns. Gain=70 %

(b)
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(d) (e) ()

Figure 5.3 : Evolution de la suite du signal de phosphorescence dans le temps. (a) t = 520 ns,
(b) t=1000 ns, (c) t=5000 ns, (d) t= 10000 ns, (¢) t= 50000 ns, (f) t =100000 ns. Gain=80 %

Les images des Figures 5.2 et 5.3 ont été acquises par la technique de sommation (20
pulses lasers par image instantanée).
Pour la Figure 5.2, les réglages sont les suivants :
- chaque image est une moyenne de 20 images instantanées (400 pulses lasers au
total),
- legain de I’IRO est de 70 %,
- le temps d’ouverture de I’IRO est de 1 s,
- le délai entre pulse laser et acquisition varie de 5 ns & 520 ns.

Pour la Figure 5.3, I’intensité lumineuse devenant trop faible pour étre détectée
correctement avec les réglages précédents, les parametres ont été modifiés :
- une moyenne de 50 images instantanées (comprenant chacune 20 pulses lasers)
est acquise dans ce cas,
- le gain de I’IRO est réglé a une valeur supérieure (80 %),
- le temps d’ouverture de I’IRO est de 1 ps,
- le délai entre pulse laser et acquisition varie de 520 ns & 100000 ns.

Sur le plan qualitatif, on constate que des niveaux d’intensité similaires sont obtenus au
début de la phosphorescence (Figures 5.2 a-d). L’intensité du signal se dégrade nettement et
subitement a partir de t; = 520 ns mais reste détectable jusqu’a 100000 ns, le bruit de fond
étant constant d’une image a I’autre (de I’ordre de 0,1 counts).

Les maximums d’intensité relevés sur une ligne horizontale au centre de I’image sont
représentés Figure 5.4-a et Figure 5.4-b. Les paramétres d’acquisition (ouverture de I’IRO et
nombres de pulses lasers par images) sont identiques pour les deux signaux. Seul le gain de
I’IRO est différent. Un facteur de correction du gain est donc appliqué afin de pouvoir
comparer I’évolution du signal de phosphorescence dans le temps. Le trait rouge (trés proche
du zéro) sur les Figures 5.4-a et b correspond au niveau minimal de gris, c’est-a-dire au bruit
de fond.
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Figure 5.4 : Evolution du maximum d’intensité de la phosphorescence dans le temps

Comme on I’observe sur la Figure 5.4, la phosphorescence débute a un niveau élevé
d’intensité (de I’ordre de 200 counts) et ce dés t; =5 ns. Ce niveau d’intensité du signal reste
constant pendant une durée de I’ordre de 450 ns, et s’écroule rapidement pour atteindre a t; =
520 ns un niveau de gris de I’ordre de 3 counts qui décroit ensuite progressivement sur un
intervalle de temps plus long (de I’ordre de 50 ps). Le niveau de bruit de fond étant & 0,1
counts, on peut en déduire qu’a I’instant t; = 100000 ns (niveau de gris de I’ordre de 0,9
counts), on observe encore un signal de phosphorescence exploitable. Nous pensons que ce
signal peut encore étre détecté plus tard en réglant le gain de I’IRO a une valeur plus élevée.

La durée totale du signal de phosphorescence serait alors en accord avec |’ordre de
grandeur 150 ps que I’on peut trouver cité dans la littérature (Lozano et al., 1992; Tran,
2008).
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5.2. Validation de la technique de vélocimétrie par marquage
moléculaire

Nous avons realisé différents essais dans les deux types de canal afin de valider la
technique de MTV, en comparant les profils de vitesse expérimentale obtenus avec des profils
théoriques d’écoulement de Poiseuille. Nous présentons une comparaison qualitative des
résultats suivie d’une comparaison quantitative qui nécessite cependant un parametre de
calage : le gradient de pression local au niveau de la section de mesure. En effet, les pressions
pa et pg a I’entrée et a la sortie du systeme (Figures 4.18 et 4.22) sont mesurées a |’aide de
capteurs de pression absolue connectés aux chambres a I’amont et a I’aval du canal. La
différence de pression mesurée p,— p, ne permet pas de remonter directement et précisement

au gradient reel local de pression dans le canal au point de mesure par MTV, ceci
principalement en raison de I’existence de pertes de charges localisées en entrée et sortie du
canal. Ces derniéres sont dues au changement de section entre les chambres et le canal, ainsi
qu’aux différents raccords connectés aux extrémités amont et aval du canal. Les changements
de section, avec passage d’une géométrie circulaire a rectangulaire, sont difficiles a connaitre
avec précision, particulierement dans le cas du canal de seconde génération. D’autre part, la
longueur d’établissement de I’écoulement est non négligeable et le gradient de pression dans
la partie en développement n’est sans doute pas constant. Enfin, la mesure méme de p, — p,
est fortement entachée d’erreur car sa valeur est du méme ordre de grandeur que le bruit du
capteur ; en effet p, — p, ne représente typiquement que 0,5 % de la pression moyenne. Par

conséquent, le lien entre p, — p, et dp/dx ne peut étre établi avec précision. Néanmoins, la

longueur de développement (estimée a 4 cm pour les nombres de Reynolds les plus élevés)
étant inférieure a la distance entre I’entrée du canal et la ligne de marquage (de I’ordre de
10 cm), [I’écoulement est pleinement développé au point d’acquisition du signal de
phosphorescence.

Ainsi, pour la comparaison des profils expérimental et théorique présentée dans ce

chapitre, on considere le gradient local de pression dp/dx comme paramétre de calage. Le

gradient retenu pour le calcul théorique est celui pour lequel la vitesse maximale (sur I’axe de
la conduite) correspond a la vitesse maximale relevee expérimentalement.

Des perspectives sont ensuite présentées afin de réaliser, dans une prochaine étape, une
comparaison totalement quantitative des profils de vitesse.

Nous avons ainsi analyse des écoulements a différents nombres de Reynolds ainsi que
différentes pressions. Ces essais sont présentés ci-dessous.

5.2.1. Canal de premiére généeration en Suprasil®

Nous avons réalisé les premiéres mesures de MTV dans le canal en Suprasil® présenté en
section 4.2. De I’argon barbote dans I’acétone liquide a température ambiante a I’amont du
canal. Les pressions a I’entrée et la sortie du systeme sont respectivement p, = 107,5 kPa et pg
= 107,3 kPa. Elles ont été mesurées a I’aide de capteurs capacitifs Inficon® de pleine échelle
133 kPa et qui offrent une résolution de 2 Pa (Tableau 5.1). La précision est de I’ordre
de 200 Pa, aussi la différence de pression Sp entre I’entrée et la sortie du canal n’est pas
connue de maniere tres précise, d’autant qu’elle nécessite une connaissance exacte des pertes
de charges localisées, en entrée et en sortie de canalisation.
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Pleine échelle (Pa) 1,333E +5

Pression maximale (Pa) 1,333E +5

Pression minimale (Pa) 1,333E +4

Précision de mesure 0,2 % de la lecture
Résolution 0,0015 % de la pleine échelle

Tableau 5.1 : Spécifications des capteurs capacitifs Inficon®

Un exemple d’images de phosphorescence de la ligne initiale marquée (Figure 5.5-a) et de sa
déformée (Figure 5.5-b) est représenté ci-dessous. L’image initiale est obtenue par moyenne
de 35000 images instantanées acquises pour un délai de I’IRO de 1 s, un temps d’ouverture
de 1 ps et un gain de 80 %. La ligne déformée résulte de la moyenne de 50000 images
instantanées acquises a un délai de I’IRO de 80 ps pour des mémes réglages de gain et
d’ouverture.

(@ (b)
Figure 5.5 : Phosphorescence de laligne marquée (a) initiale (t =1 us) et (b) déformée (t=80 ps)

Sur la Figure 5.6 est représenté le profil d’intensité le long d’une ligne passant par le
centre du canal (trait rouge sur la Figure 5.5). On observe une différence d’intensité maximale
de phosphorescence entre lignes initiale et déformée : cette intensité est réduite d’un facteur
14 au bout de 79 ps.

0,16
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0,12
0,10
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0,06 -
0,04
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0,00 - : :
0 0,5 1 1.5 ) 2,5 3

Valeurs de niveau de gris (counts)

X (mm)

Figure5.6 : Valeurs enniveaux de gris du signal de phosphorescence au centre du canal aty, = 1us (courbe
bleue) et t; = 80us (courbe verte)
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Cette diminution d’intensité de phosphorescence est previsible vu la duree totale de
phosphorescence (de I’ordre de 150 ps) mais I’image obtenue a un SNR suffisamment élevé
pour pouvoir en extraire un profil de déeplacement expérimental.

La superposition des images de la ligne initiale et de sa déformée (Figure 5.7) permet de
localiser les parois du canal a I’aide de I’intersection entre les 2 lignes. La réflexion
clairement identifiable de la ligne déformée sur les parois du canal permet également de
confirmer cette position. La superposition des 2 images est réalisée a I’aide de I’outil
ImageJ®. Visuellement, on observe que la ligne déformée a globalement une forme
parabolique, conforme au profil de vitesse attendu dans un écoulement de Poiseuille. La ligne
déformée semble couper la ligne initiale au niveau des parois, mettant en évidence le non
glissement attendu dans ce régime d’écoulement non raréfie.

Ligne déformée (t=t,)

Ecoulement

e

Ligne initiale (t=t;)

Figure5.7 : Superpositiondes images de MTV initiale et déformée dans le plan médian du canal, a égale
distance des deux parois, At =79 us, Re = 423.

L’extraction du profil de déplacement a partir de la Figure 5.7 selon la méthode décrite au
chapitre 4 permet de tracer un profil de vitesse dans le plan médian du canal.

Le profil de vitesse expérimental alors obtenu est comparé au profil théorique d’un
écoulement de Poiseuille, dont il existe une solution analytique pour un écoulement laminaire
pleinement développé et non glissant & I’intérieur d’un canal rectangulaire. L’expression
adimensionnée de la vitesse s’écrit par exemple (Morini, 2000) :

(2m+1)7ry} 60

u(x, Y)—néo mZ:OUZMZmﬂsm[( n+1)zx sin e

ou x et y sont les coordonnees cartésiennes adimensionnees par la largeur du canal et ou u;;
s’écrit sous la forme :
1

T @ )A@) | (52)

Dans cette équation, A(a*) est fonction du rapport de forme a* et peut étre approximé par le
polyndéme (Spiga et al., 1996) :
A(a*) =0,5059 - 0,3022a*—0,0642a** +0,0747a** (5.3)
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Le profil de vitesse théorique est calculé par les équations ci-dessus au centre de la
section pour un gradient de pression dp/dx=1kPam™ et une viscosité dynamique p = 2,12
10 Pa s, puis comparé au profil théorique correspondant a un écoulement entre plaques
planes (Figure 5.8). A cet endroit de la section, les deux profils de vitesse sont trés proches. A
noter une légére dissymétrie observée sur le profil calculé avec le modéle rectangulaire,
vraisemblablement due a I’approximation introduite par 1’équation 5.3. Par la suite, par soucis
de simplicité, les résultats expérimentaux seront directement comparés au modeéle simplifié
correspondant a un écoulement plan.
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Figure 5.8 : Profils de vitesse théorique entre 2 plaques paralléles (trait bleu continu)
et dans un canal rectangulaire (trait rose continu)

Le profil expérimental extrait de la Figure 5.7 est donc comparé au profil théorique
(Figure 5.9-a). Les deux lignes paralléles rouges correspondent aux parois du canal. Un faible
écart est observé entre le profil expérimental et théorique. Le profil expérimental apparait tres
Iégerement dissymétrique, mais peut-étre est-ce di a une localisation imprécise de la paroi
supérieure et/ou a une légéere imprécision dans la détermination expérimentale de la
profondeur du canal.

y(mm)
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Figure 5.9 : Profils de (a) déplacement et de (b) vitesse le long du plan médian du canal rectangulaire.
Données expérimentales : ligne initiale (traitvert continu), ligne déformée (trait vert interrompu). Profil
théorique (trait bleu continu)

La bonne concordance entre profils expérimental et théorique permet de valider la technique
de vélocimétrie par marquage moléculaire (MTV) pour la caractérisation d’écoulements
gazeux confinés.

Les mesures obtenues par la technique de moyenne sur cette premiére génération de canal
(canal Suprasil®) sont par la suite affinées avec I’application de la technique de sommation
sur la deuxieme génération de canal (canal en PEEK). Ces éléments sont présentés dans la
section suivante du chapitre.

5.2.2. Canal de deuxiéme géneration en PEEK

Nous avons exploité la deuxieme génération de canal (canal en PEEK) pour des mesures
de champs de vitesse par MTV dans un écoulement d’argon ensemencé par des molécules
d’acétone. Les mesures ont été réalisées pour une pression moyenne de I’ordre de la pression
atmosphérique. La différence de pression p,—p, mesurée au niveau des réservoirs par les

capteurs Inficon® est de I’ordre de 2050 Pa. Dans ce montage, les pertes de charges localisées
sont beaucoup plus significatives que pour le canal de premiére génération et le op pris en
compte aux bornes du canal est de I’ordre de 190 Pa.

Les deux signaux correspondant au trait initial et a la ligne déformée sont présentés sur la
Figure 5.10.
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Ecoulement

Ligne déformée (t=t;)

Ligne initiale (t=t;)

Figure 5.10 : Superposition de laligne initiale (t = 550 ns) et déformée (t; = 80 ps)

Un spot lumineux est observé a I’intersection de la ligne initiale marquée et de la paroi
inférieure du canal. Il peut étre di a différents parametres: principalement une légeére
déviation de la perpendicularité du faisceau laser par rapport au canal, mais egalement une
possible réflexion de la luminescence sur les parois du canal. En effet, I’intensité lumineuse
de ce spot est tres sensible au positionnement du faisceau laser par rapport au canal. Ce
positionnement reste tres délicat a réaliser.

La technique par sommation est mise en ceuvre pour les résultats présentés sur les Figures
5.10 et 5.11 : 50 pulses lasers sont intégrés dans chaque image individuelle. L’ image finale est
obtenue par moyenne de 100 images individuelles pour la ligne initiale et de 1000 images
individuelles pour la ligne déformée. Le temps d’ouverture et le gain de I’IRO sont
respectivement réglés a 1 pus et 95 % pour I’acquisition des deux lignes initiale et déformée.
Une opération de binning est opérée dans ces images afin d’optimiser I’acquisition de
I”intensité de phosphorescence, particulierement a un délai de 100 ps.

Comme pour les mesures dans le canal en Suprasil®, une différence d’intensité est
observée entre la ligne initiale (niveau de gris maximal de I’ordre de 85 counts) et sa
déformée (niveau de gris maximal de I’ordre de 18 counts) (Figure 5.11). Le niveau
d’intensité observeé sur la ligne initiale est ainsi approximativement 5 fois plus important que
celui sur la ligne déformée. La ligne initiale étant acquise avec un délai de 510 ns, le signal a
déja subi une forte atténuation (voir Figure 5.4) ce qui permet de réduire le contraste
lumineux entre les lignes initiale et déformée. On constate également un élargissement du pic
d’intensité lumineuse lorsqu’on passe de la ligne initiale (Figure 5.11-a) a la ligne déformee
(Figure 5.11-b) d0 a la diffusion moléculaire des molécules d’acétone. Le pic est de ce fait
moins pointu, mais le bruit de fond similaire, bien qu’apparaissant amplifié par effet d’échelle
sur la Figure 5.11-b.
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Figure5.11 : Profils d’intensité de (a) laligne initiale (t, = 510 ns) et de (b) la ligne déformée (t; =100 ps)
au centre du canal (le long du trait pointillé sur la Figure 5.10)

La température, mesurée a trois différentes positions le long du canal, est observée
constante pendant la durée de I’essai. La présence d’un point chaud local n’est néanmoins pas
a ecarter dans la région marquée ce qui peut influencer la durée de la phosphorescence mais
reste difficile a mesurer pour le moment.

A partir de I’image présentée sur la Figure 5.10, on peut faire une premiére analyse
approchée en superposant au signal observé a t =t, une courbe parabolique qui coupe la ligne
droite initialement marquée au niveau des parois (Figure 5.12).
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Figure 5.12 : Comparaison qualitative des profils expérimental et théorique obtenu pour dp = 190 Pa

Cette parabole correspond a un profil de Poiseuille obtenu avec une différence de pression
aux bornes du canal 6p =190Pa. Comme I’objectif a terme est d’analyser des écoulements
avec glissement a la paroi, on cherche dans un deuxieme temps a extraire le profil de vitesse
sans supposer a priori que la vitesse a la paroi est connue. Pour cela, on extrait le profil de
vitesse en se basant sur la technique d’extraction présentée au chapitre 4, section 4.4.2. Ce
profil est comparé sur la Figure 5.13 & un profil théorique de Poiseuille calculé pour un
écoulement plan avec op = 190 Pa.
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Figure 5.13 : Profils de vitesse expérimental (trait interrompu vert) et théorique (trait continu rose)

La comparaison des profils théorique et expérimental montre alors un accord moins bon
en proximité des parois ou un glissement est observé alors que le régime est non raréfié. Cette
anomalie peut en partie étre due a une incertitude sur la mesure de la profondeur du canal (de
I’ordre de 3%), ou a un défaut de mise au point sur la zone marquée par le laser ou
d’alignement de I’axe optique parallelement aux parois. Il peut en résulter une difficulté
d’acces optique qui s’averera sensible au voisinage des parois du canal.

Un autre phénomene pouvant étre a I’origine de cette différence est la diffusion
moléculaire qui nécessiterait d’étre prise en compte lors de I’analyse des images. Une
discussion de ce phénoméne est présentée a la fin de ce chapitre.
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5.2.3. Investigation d’écoulements a différents nombres de
Reynolds

Sur la Figure 5.14 sont représenteés des profils de déplacement obtenus pour différents
écarts de pression entre I’entrée et la sortie du canal. Les valeurs de la différence de pression

p,— Ps Mesurée entre les chambres amont et aval ainsi que du gradient local de pression

dp/dx retenu comme parametre de calage pour le calcul théorique sont données dans le
Tableau 5.2 pour les essais de la Figure 5.14. A titre indicatif, la derniére colonne indique la
différence de pression correspondante entre les bornes du canal si on supposait le gradient de
pression constant le long de celui-ci, ce qui n’est vraisemblablement pas le cas a cause de la
présence de la zone de développement hydrodynamique.

Essai Différence de pression Gradient de pression Différence de pression
mesurée pa — pg (Pa) local (paramétre de op (Pa)

calage) dp/dx (Pa/m)

@) 240 300 60
(b) 600 525 105
©) 800 575 115
(d) 1500 875 175

Tableau 5.2 : Valeurs des différences de pressions mesurés, des gradient locaux retenus pour le calcul
théorique ainsi que des différences de pression &p, pour différents nombres de Reynolds

Pour une valeur de pression moyenne de I’ordre de 99 kPa, sp varie de 60 a 175 Pa. Les

valeurs des nombres de Reynolds obtenus compris entre 124 a 375) correspondent au régime
laminaire.

(rm) ximm)

(@ (b)
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Figure 5.14 : Profils de( d)éplacement le long d’une ligne médiane (x = 0) de I(a)section rectangulaire a
p=99 kPaett=100 us. Profils expérimentaux : initial (trait vert continu), déformé (trait vert
interrompu). Profils théoriques (trait bleu continu) obtenus pour des gradients de pression de
(a) 300 Pa/m, (b) 525 Pa/m, (c) 575 Pa/m et (d) 875 Pa/m.

Nous observons de nouveau un moins bon accord en proximité des parois ou un
glissement non physique apparait. Ce probléme récurrent est discuté dans le paragraphe 5.4 et
dans les perspectives.

Les valeurs des rapports signal/bruit et des nombres de Reynolds et de Mach obtenus
pour les essais de la Figure 5.14 sont résumées dans le Tableau 5.3.

dp/dx Re Ma Rapport signal Rapport signal
(Pa/m) bruit at=t, bruit at=t;
875 124 | 2,710° 1,668 1,269
575 219 4,810° 1,601 1,292
525 252 | 5510° 1,815 1,408
300 375 810° 2,009 1,792

Tableau 5.3 : Valeurs des nombres de Reynolds, nombres de Mach et du rapport signal/bruit obtenus
pour chaque gradient de pression

Le nombre de Reynolds

Yo, ubD
Re = Th (5.4)
est basé sur la la vitesse débitante moyenne T et sur la diametre hydraulique de la section
Dy, = 45’ (5.5)
ou S est I’aire de la section du canal et P son périmétre mouillé.
Le nombre de Mach est également calculé a partir de cette vitesse débitante :
Ma = ‘; (5.6)

en notant a=./yRT la vitesse dusonavec y =1,67 pour I’argon.
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5.3. Vers le régime raréfié : Premiéres mesures a basses pressions

Aprés avoir validé la technique de MTV pour la mesure de champ de vitesse en régime
non raréfié, nous présentons ici des premiéres mesures effectuées a basse pression. Notre
objectif a ce stade est d’étudier le signal de phosphorescence a basse pression et de discuter la
viabilité de la technique de MTV a des pressions inférieures a la pression atmosphérique.

Ensuite, nous présentons des mesures préliminaires obtenues a des pressions de 30 et 50
kPa. Ces mesures nous permettent enfin de discuter des perspectives de I’application de la
MTYV pour I’étude d’eécoulements raréfiés.

5.3.1. Influence de la pression sur I’intensité de phosphorescence
de I’acétone

Afin d’analyser I’influence de la pression sur I’intensité de luminescence de I’acétone,
des images de la phosphorescence de lignes marquées ont été acquises. Nous avons réalisé les
essais dans une configuration de canal isolé, sans écoulement. La technique de sommation est
utilisée pour I’acquisition des données : une moyenne de 50 images instantanées comportant
chacune 50 pulses lasers est réalisée pour les images représentées sur la Figure 5.15, sauf celle
obtenue a p=1 kPa pour laquelle une moyenne de 100 images sommant 50 pulses lasers est
opérée. Les différentes images de la figure ont été acquises pour un réglage ouverture de
I”IRO de 1 ps et un gain de 65 %. Ces images sont enregistrées a t; = 200 ns.

350
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Figure 5.15 : Intensité de phosphorescence a différentes pressions, sans écoulement. Image de la ligne
marquée (a gauche) et du profil d’intensité sur une ligne horizontale (a droite).
(a) p =99 kPa, (b) p =54 kPa, (c) p =35 kPa, (d) p =20 kPa, (¢) p=10 kPa, (f) p=4 kPaet (g) p = 1 kPa.
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A la droite de chaque image du signal de phosphorescence (Figure 5.15) est tracé un
profil d’intensité le long d’une ligne horizontale. On observe que la diminution de la pression
est accompagnée d’une diminution du niveau de gris dans le profil d’intensité tracé. La ligne
de phosphorescence reste néanmoins détectable pour la plus basse pression mesurée (p =
1 kPa). Le rapport signal/bruit diminue également avec la diminution de la pression: il est
réduit d’un facteur 4,5 quand la pression est réduite d’un facteur 100. Le signal obtenu a
p = 1kPa (Figure 5.15-g) peut étre amélioré en augmentant le nombre d’images instantanées
moyennées augmentant ainsi le contraste dans I’image résultante : en effet, I’image obtenue
représente une moyenne totale de 5000 images seulement, nombre qui peut étre multiplié au
moins une dizaine de fois.

Ceci est encourageant et prometteur pour I’analyse d’écoulements gazeux en conditions
de raréfaction. En effet, pour une pression de 1 kPa, le début du régime raréfié est atteint et du
glissement a la paroi peut alors étre observé.

5.3.2. Premieres mesures de MTV en écoulement laminairea
basses pressions

Nous avons réalisé des premiéres mesures a pression inférieure a la pression
atmosphérique pour une configuration avec écoulement. Les profils de déplacement obtenus a
des pressions moyennes de 50 kPa et de 30 kPa sont représentés Figure 5.16. Le gradient de

pression pour chacun des deux tests estdp/dx =1kPa/m .

L’acquisition de la ligne initiale et déformée est respectivement a to = 510 ns et t; = 50 000 ns.
Le rapport signal/bruit obtenu & 50 kPa est de 5,14 alors que celui des essais a 30 kPa est de
3,89.

y{mm})
y(mm)

z.2 24

2.2 24 26 2.8
x({mm})

xi{mm)

(@) (b)

Figure5.16 : Profils de déplacement le long d’une la ligne médiane (x = 0) du canal rectangulaire pour
dp/dx =1kPa/m. (a) p = 50 kPa, (b) p = 30 kPa. Données expérimentales : ligne initiale (trait vert continu),
ligne déformée (trait vert interrompu). Profil théorique (trait continu bleu).

Un bon accord est obtenu en comparant les profils expérimental et théorique a I’exception de
la région proche de la paroi ou un petit glissement est observé alors que le régime n’est pas
raréfié. L’effet de la diffusion massique est significatif sur ces essais a p < Patm
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5.4. Evolutionde la ligne de phosphorescence dans le temps : effet
de la diffusion

Un des phénoménes pouvant expliquer I’écart observé entre le profil théorique et le profil
expérimental en proximité de la paroi est la diffusion massique qui peut devenir d’autant plus
significative que la pression diminue.

Nous avons donc cherché a étudier expérimentalement I”évolution d’une ligne marquée au
cours du temps et en fonction de la pression.

5.4.1. Diffusion au cours du temps

La Figure 5.17 illustre I’évolution d’un profil de vitesse pendant la durée de vie de la
phosphorescence du traceur. La plage de temps investiguée va de 550 ns a 100 ps. Pour
I’ensemble des images, le gain de I’IRO est réglé a 85 % pour une durée d’ouverture de 1 ps.
La technique de sommation est implémentée avec I’intégration de 50 pulses lasers par
ouverture de caméra. Chaque image présentée Figure 5.17 est la moyenne de 150 images
obtenues par sommation.

o
=]

£ w o =l @
o o o =] =4

Valeurs de niveaux de grisicounts)

o
o

R
=]

-
MO

1 1 J
25 3 35
x(mm)

(&)

45

40}
5 {
0 i'i |
25

20

Waleurs de niveaux de gris{counts)

1B ———— e

10 - L |
2 25 3 335
x{mm)

(b)

122




Analyse expérimentale des résultats

(=]
=]

."\\

19+ i
- b
@ b
E ) \
o 18 \
L i \
B N !
& i \
217 f 'I\
=
x5 | \
S 16 | Y
b= | LS
g r \
1 Ty
A . \
] y
= o~ ¢

- i )'l A\
145 J
‘\.'/
13 .
15 2 25 3 35

x{mm)

Waleurs de niveaux de gris(counts)

x(mm)

(d)

- g -

b - o i o

o o 5] ® 3]
T T

Valeurs de niveaux de gris(counts)

-
=
T

.
foch
o

x(mm)

(€)

Figure 5.17 : Evolution d’une ligne de phosphorescence dans le temps (gauche) et du profil d’intensité
correspondant (droite) : (a) t=550 ns, (b) t =5000 ns, (c) t = 50000 ns, (d) t = 80000 ns, (¢) t =100000 ns ;
p =1 bar.

A partir des images de phosphorescence (Figure 5.17-gauche) sont extraits des profils
d’intensité le long d’une ligne axiale au centre du canal (Figure 5.17-droite). Une diminution
attendue du niveau maximal du signal au cours du temps est observée dans les profils
d’intensité. Avec un niveau de bruit (niveaux de gris minimal sur les courbes d’intensité)
quasiment identique aux différents instants, cette diminution au cours du temps entraine celle
du rapport signal/bruit (Figure 5.18).
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Figure 5.18 : Evolution du rapport signal/bruit d’un signal de phosphorescence au cours du temps

Sur la Figure 5.17, on observe également I’effet de la diffusion massique sur I’épaisseur
de la ligne marquée qui augmente au cours du temps. Qualitativement, la demi-épaisseur w de
la ligne marquée (demi-largeur du profil d’intensité releve a mi-hauteur de la courbe comme
illustré Figure 5.19, c’est-a-dire entre le niveau d’intensité du bruit de fond et celui du niveau
maximal) devrait augmenter suivant I’équation rapportée par Lempert et al. (Lempert et al.,
2002) :

W’ = 4At Dy, In(2) + w7, (5.7)

ou At représente I’intervalle de temps entre la ligne initiale (t = to) et la ligne déformee
(t=ty), wo est la demi- épaisseur de la ligne marquéee initiale et Dy, est le coefficient de
diffusion binaire du marqueur dans le gaz porteur. Pour un mélange acétone/argon a 303 K et
a une pression de 1 bar, ce dernier est égal & 0,081 cm?s (Kashirskaya et al., 2008).

I

max

I

min

Figure 5.19 : Demi-épaisseur de la ligne marquée

Pour I’essai présenté sur la Figure 5.17, la demi-épaisseur w de la ligne marquee a 50 us
est 3 fois plus importante que celle de la méme ligne a 550 ns. A't = 100 ps, I’équation (5.7)
prévoit que cette demi-épaisseur soit 6 fois plus grande que celle de la ligne initiale (mesurée
at =550 ns). Ces calculs sont cependant délicats a vérifier au-dela de 50 ps pour différentes
raisons :

- la dégradation du profil d’intensité obtenu et du rapprochement des niveaux de gris

maximal et minimal sur une image,
- une deuxieme diffusion due a la présence d’un gradient de vitesse dans I’écoulement.
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5.4.2. Effet de la pression

Le coefficient de diffusion binaire D, est inversement proportionnel a la pression p
suivant I’expression donnée par Lempert et al. (Lempert et al., 2002) :

1 1
D, s =0,0018583 T3(+j PO’ eQnae
M, Mg (5.8)
ou M, et Mg sont les masses molaires des especes A et B, oag la longueur de Lennard-Jones,
et Q5 =KT /&, OU &, estle parametre de Lennard-Jones. Ces différents parametres sont

détaillés dans (Hirschfelder et al., 1964).

Ainsi, une diminution de la pression doit conduire a une augmentation du coefficient de
Dn, et par conséquent un élargissement de I’épaisseur de la ligne marquée, ce qu’on cherche a
vérifier ci-dessous.

Sur la Figure 5.20 sont représentés les profils d’intensité relevés le long d’une ligne
initiale (to= 200 ns) et déformée (t; = 5000 ns) au centre du canal a des pressions de 54, 35 et
20 kPa.
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Figure 5.20 : Evolution de I’épaisseur d’une ligne marquée en fonction de la pression a deux instants
difféerents : t, =200 ns, (a) 54 kPa, (b) 35 kPa et (c) 20 kPa ; t; = 5000 ns, (d) 54 kPa, (¢) 35 kPaet (f) 20 kPa

On observe entre les deux instants un élargissement de I’épaisseur de la ligne marquée
qui augmente lorsque la pression diminue : cet élargissement est respectivement de 4, 6 et 9 %
pour les pressions de 54, 35 et 20 kPa. De plus, si I’on observe cette épaisseur a un méme
instant a différentes pressions, on remarque I’effet de la diffusion massique qui augmente
quand la pression diminue.

125



Analyse expérimentale des résultats

Pour les essais présentés en Figure 5.20, on représente la quantité (w” — wg’) en fonction
de I’inverse de la pression (Figure 5.21).
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Figure 5.21 : Evolution de la quantité (w?-w,?) en fonction de I’inverse de la pression

On observe que cette quantité est bien inversement proportionnelle a la pression : cette
courbe expérimentale est parfaitement conforme a ce que prévoient les équations (5.7) et
(5.8).

En dehors du centre du canal, le calcul de I’épaississement du trait initialement marqué
devrait étre affiné en tenant compte de la diffusion moléculaire qui a en réalité lieu dans les
deux directions. Cette diffusion bi-directionnelle peut peut-étre expliquer la sorte de
glissement trouvée a la paroi alors que le régime est non raréfié, a partir d’une extraction du
profil de déplacement qui suppose une diffusion uniquement axiale. Une réflexion
approfondie sur une technique plus précise pour I’extraction des profils de vitesse est
nécessaire a ce stade. Une simulation détaillée des effets de diffusion sur la déformation 2-D
de la ligne marquée par le faisceau laser est indispensable avant d’effectuer et d’analyser des
essais en conditions d’écoulement raréfié.

Conclusion et perspectives

Le banc expérimental dont nous avons présenté la conception dans le chapitre précédent
est exploité dans ce chapitre pour les mesures de champs de vitesse dans les micro-
écoulements gazeux. On a tout d’abord commencé par une étude du signal de
phosphorescence suivie de la validation de la technique de MTV en réalisant des mesures a
pression atmosphérique dans le canal de premiére génération en Suprasil®.

Ensuite, nous avons réalisé ces mémes essais dans la deuxiéme génération de canal a
pression atmosphérique, pour differents nombres de Reynolds. Le glissement fictif observé a
la paroi dans ces résultats alors que le régime est non raréfié est ensuite discuté.

Puis, nous avons présenté une étude de I’influence de la pression sur le signal de
phosphorescence. Les mesures réalisées a pression inférieure a la pression atmosphérique sont
prometteuses elles montrent que le signal reste exploitable pour des pressions moyennes de
I’ordre de 1 kPa. Ces résultats nous ont encourage a faire des mesures préliminaires de profil
de deplacement a des pressions moyennes de 30 et 50 kPa pour lesquelles on a obtenu un
profil de déplacement parabolique, avec cependant un artefact au niveau des parois,
comparable a celui observé a pression atmosphérique.

126



Analyse expérimentale des résultats

Cet aspect peut étre da a I’effet de la diffusion moléculaire, qui s’effectue dans les deux
directions. Dans une premiere étude expérimentale, nous discutons de I’influence de la
diffusion sur I’épaisseur de la ligne de molécules marquées en fonction de la pression et au
cours du temps. Les résultats mesurés sont cohérents avec ce qu’on attend de la théorie.

Dans la confrontation entre profils de vitesses théoriques et expérimentaux, un parametre
de calage (le gradient local de pression) s’est averé nécessaire. Dans une prochaine étape, il
serait souhaitable de s’affranchir de ce calage, pour aboutir a une comparaison totalement
quantitative pour laquelle un calcul d’incertitude précis pourrait alors étre établi. Le gradient
de pression pourrait étre déterminé a I’aide d’une mesure de débit d’écoulement. Une
deuxieme possibilité consisterait a integrer des capteurs de pression le long du canal. Mais
cette option risque d’étre délicate a realiser techniquement de créer une perturbation locale de
I’écoulement. Une autre solution consiste a faire des mesures a I’aide de capteurs de pression
différentielle et de coupler ces mesures a une simulation numérique des effets d’entrée dans le
canal.
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Conclusion et perspectives

Notre travail de thése a porté sur I’étude des micro-écoulements gazeux en milieux
confinés. Nous nous sommes essentiellement intéressés au developpement expérimental d’une
technique de mesure de vitesse, la vélocimétrie par marquage moléculaire, apportant ainsi un
nouvel outil de caractérisation des micro-écoulements gazeux par la mesure locale du champ
de vitesse.

Dans le premier chapitre, nous avons présenté différentes applications possibles de la
microfluidique gazeuse dans divers domaines d’activité. Ces microsystémes gazeux
fonctionnent pour la plupart dans un régime dit de glissement. Ce régime a fait I’objet de
développements de modéles théoriques associés a des conditions aux limites souvent
différentes d’un auteur a un autre.

Dans le deuxieme chapitre, nous avons presenté une étude bibliographique des
investigations théoriques menées en régime de glissement. Cette étude a mis en évidence le
besoin urgent de mesures locales en micro-écoulements gazeux afin de pouvoir discuter de la
précision et des limites d’applicabilité des différents modéles théoriques proposes dans la
littérature. Sur le plan expérimental, nous avons expose différentes méthodes d’analyse des
écoulements gazeux dévolues a la mesure de température, de pression ou de concentration.
Ces méthodes ont besoin d’étre complétées par des mesures locales de champs de vitesse, qui
ouvrent comme perspective finale la possibilité d’une mesure directe du glissement a la paroi.
Ces mesures sont possibles par la technique de vélocimétrie par marquage moléculaire (MTV)
sur laquelle porte ce travail de thése.

Dans le troisiéme chapitre, nous avons expliqué les phénomenes de luminescence, le
principe et les mecanismes photochimiques sur lesquels se base la MTV. Nous avons
spécialement détaillée la MTV par suivi de phosphorescence, technique que nous avons
développée dans ce travail et pour laquelle une premiere étude des propriétés de
phosphorescence du traceur acétone a été effectuee.

Dans le quatrieme chapitre, nous avons détaillé le banc expérimental que nous avons
développé pour la vélocimétrie par marquage moléculaire. Le principe de ce banc est base sur
le suivi de la phosphorescence de molécules traceuses préalablement excitées. Nous avons
ainsi présenté les différents éléments du banc, en expliquant les raisons du choix de chaque
élément, des matériaux et de la géométrie du canal d’étude. Finalement, les techniques
d’acquisition et de traitement des donnees ont été détaillées avec un intérét particulier pour la
technique d’intégration développée dans le cadre de ce travail de these.
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Finalement, le cinquieme chapitre a montré les résultats obtenus par la technique de MTV
pour un écoulement d’argon ensemencé par des molécules d’acétone en régime laminaire.
Une étude de I’évolution du signal de phosphorescence dans le temps a démontré I’existence
d’un palier de phosphorescence sur une durée approximative de 520 ns apres le pulse laser.
Ce signal decroit ensuite rapidement puis continue a emettre plus faiblement sur une durée de
I’ordre de 100 ps. L’étude du signal de luminescence a également montré que I’intensité de
phosphorescence diminuait avec la pression mais qu’elle restait exploitable pour des pressions
de 1 kPa. Ceci est trés encourageant pour I’exploration d’écoulement en condition de basse
pression, c’est-a-dire en régime raréfié. Nous avons par la suite validé la technique de MTV
par la mesure de champs de vitesse dans un écoulement de Poiseuille a pression
atmosphérique et a différents nombres de Reynolds. Enfin, le chapitre a été conclu par de
premiers essais a des pressions de 30 et 50 kPa ainsi qu’une discussion sur |’effet de la
diffusion massique sur I’élargissement du trait de la ligne marquee.

Le développement du banc d’essais et sa mise au point pour obtenir les premiers résultats
exploitables a pris une majeure partie du temps de cette thése et la phase d’exploitation du
banc expérimental commence a peine, ce qui peut sembler quelque peu frustrant. En
contrepartie, en termes de perspectives, nous avons le sentiment que ce travail préliminaire
necessaire a ouvert de nombreuses pistes de recherche prometteuses que nous souhaitons
poursuivre dans les prochains mois. Les actions qui nous semblent les plus urgentes a mener
sont les suivantes :

compléter I’étude de I’influence de la pression sur la phosphorescence de I’acétone a
des niveaux de basse pression en vue de converger vers le régime de glissement ;

- prendre en compte les effets de la diffusion dans I’extraction des profils de vitesse
expérimentale, afin d’améliorer le traitement des données en proches paroi — une
modélisation fine des phénoménes de diffusion va d’ailleurs faire I’objet d’une
collaboration avec le professeur Aldo Frezzotti de Politecnico Milan ;

- ajouter au banc un systéme de mesure de débit qui permettra une confrontation directe
entre mesure et calcul, sans nécessité d’utiliser le gradient de pression comme
paramétre de calage ; développer un systeme permettant, de facon systématique, la
mesure de la concentration d’acétone a I’entrée du canal, pour un meilleur contréle des
conditions d’ensemencement ;

- effectuer alors des mesures en régime d’écoulement glissant et mesurer le glissement &
la paroi dans des configurations variees de raréfaction, de rugosité de paroi et de
température et confronter ces mesures aux différents modéles de glissement proposés
dans la littérature ;
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- investiguer ensuite des configurations complexes d’écoulement 2-D (canaux courts ou
avec courbure par exemple) qui nécessiteront de développer un systéeme de traitement
des données plus élaboré, peut-étre basé sur un marquage plus complexe (selon un
grille et non une simple ligne) ;

- étudier I’influence de la température sur la phosphorescence de I’acétone gazeux, et
investiguer les possibilités d’exploitation du banc d’essais pour faire de la
thermométrie par marquage moléculaire (MTT), en espérant a terme pouvoir analyser
localement les transferts thermiques en micro-écoulement gazeux ;

- étudier le comportement lumineux (réémission phosphorescente) des molécules
d’acétone quand elles ensemencent un autre gaz porteur (par exemple le diazote) avec
pour objectif d’étudier des micro-ecoulements de gaz plus complexes (molécules
polyatomiques).
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Annexe 1

Fiches techniques du banc MTV

Les caractéristiques techniques du laser Quantel Twins Brillant utilisé dans le banc
expérimental pour la MTV sont présentées Tableau 1.

Energie 2 x50 mJ a 266 nm
Fréquence 10 Hz
Sécurité Laser classe 4
Stabilité de I’énergie +5 % (tir a tir)
Stabilité du pointé <50 prad
Durée du pulse 4ns
Diametre du faisceau 6 mm
Divergence du faisceau <0,5mrad
Jitter +0,5ns
Température de fonctionnement 18a28°C
M? 35a4
Puissance moyenne du laser 500 mwW

Tableau 1 : Caractéristiques techniques du laser Quantel Twins Brillant [Quantel]

Celles de la caméra Imager Intense sont présentées en Tableau 2.

Type

Imager Intense

Plage d’ouverture

De 500 ns a 1000 s

Taille du capteur

1376 x 1040 pixels

Taille d’un pixel

6,45 X 6,45 um

Gamme spectrale

290 — 1100 nm
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Temperature du CCD

-12°C

Taux de lecture

16 MHz

Taux de trame (frame rate)

10 trames/s

Obturateur électronique

jusqu’a 500 ns

Binning

1-8 (h) x 1-32 (v)

Efficacité quantique

65 % a 500 nm

Tableau 2 : Caracteristiques techniques de la caméra Imager Intense [LaVision]

Les caractéristiques techniques de I’intensificateur également utilisé dans le banc MTV

sont présentées en Tableau 3.

Gamme spectrale 190 - 900 nm
Ouverture de porte | 100 ns a 80 ms
Diamétre 25 mm
Photocathode S20
Phosphore P46

Tableau 3 : Caractéristiques techniques de I’'intensificateur [LaVision]

Finalement, les caractéristiques techniques de I’unité de synchronisation (PTU) sont

présentées en Tableau 4.

Résolution

10 ns

Jitter (entre les différentes sorties) | <1ns

Tableau 4 : Caractéristiques techniques du PTU [LaVision]
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Annexe 2

Propriétés des materiaux

Des propriétés du Suprasil® sont présentées Tableau 1.

Fluorescence Non

Résistance aux radiations Excellente résistance aux faisceaux UV a énergie
élevée

Bulles et inclusions Bulle de section efficace < 0,03 mm?%100 cm®

Diametre maximum des bulles | <0,15 mm

Tableau 1 : Propriétés du Suprasil® [Optik-c]

Le spectre de transmission du Suprasil® est présenté Figure 1.

Figure 1: Spectre de transmission du Suprasil® [Optik-c]
Le spectre de transmission des différents types de quartz proposés par la société Heraeus
est présenté Figure 2.

100
90
80
70
60
50
40
30
20
10

TSC-3"/TSC-4
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Transmission [%]

200 220 240 260 280 200 1600 2000 2400 EBﬁU 3200 36.{)0 4000 4400
Wavelength [nm]

Figure 2 : Spectre de transmission du TSC sur un échantillon de 10 mm d’épaisseur [Heraeus]
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Une liste détaillée des fournisseurs de quartz et de silice fondue identifiés est présentée

Tableau 2.
Silice fondue
Type Fournisseur Contact
Suprasil® Optik-C Christophe LORENTZ (France)
T:0386830048
Email : optik-c@wanadoo.fr
Suprasil®, Heraeus [www.heraeus.com] Sandrine GAUTHIER (France)
Herosil®, T:0476675220
Infrasil®, Email : sgauthier@wanadoo.fr
Homosil®
JGS® Day Optics Chine
Spectrosil® Saint Gobain Localisation : France
[www.quartz.saint- T:0164454500
gobain.com] Email : quartz.sales.fr@saint-
gobain.com
Lithosil® Schott [www.schott.com] Florian RESCH

T:+4951 87 /771-382
Email : florian.resch@schott.com

Silice fondue (nr)

Esco Products
[www.escoproducts.com]

Localisation : USA
Email : sales@escoproducts.com

Silice fondue (nr)

UQG [www.uqgoptics.com]

Email : info@uggoptics.com

Silice fondue

Edmund Optics

Nish HAYLEIGH
Email :
HaileighN@edmundoptics.co.uk

Silice fondue (nr)

Micronit [www.micronit.com]

Wouter BOLT
T:+31538506 896
Email : wouter.bolt@micronit.com

Quartz fondu

TSC®

Heraeus, Optik-C

Sandrine GAUTHIER et Christophe
LORENTZ (précedemment introduits)

Quartz fondu (nr) | Esco Products Précédemment introduit
Quartz fondu (nr) | Tempotec
Quartz (nr) Icoflex Dominique SOLIGNAC (Suisse)

[www.icoflex.com]

T:+41 21693 74 98
Email : d.solignac@icoflex.com

Quartz fondu (nr)

Prisme méca
[www.prisme-meca.com]

José RODRIGUEZ (France)
T:04 76558899
Email : jose.prisme4@orange.fr

Quartz fondu (nr)

Alphanov
[www.alphanov.com]

John LOPEZ
T:054000 64 10
Email : info@alphanov.com

Quartz fondu (nr)

Gemma Quartz et Crystal

Daniel PICCHEDDA

[www.gemma- T:045067 9950
quartz.com/fr Email : d.piccchedda@gemma.fr
Quartz fondu (nr) | ALC Quartz Email : alc.quartz@wanadoo.fr

Tableau 2 : Fournisseurs de quartzet de silice fondue identifiés sur le marché

(nr) : non renseigné
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Les caractéristiques du saphir, testé pour les essais de fluorescence, sont présentées en
Tableau 3.

Composition Al,O;

Pureté 99,998%

Densité 3,98

Chaleur spécifique 750 J/kg K a 300 K

Conductivité thermique 40 W/m K a 300 K

Dureté 9 Mohs

Module d’Young 4,4 10° MPa & 300 K

Module de rupture 400 MPa a 300 K

Constante de Poisson 0,3

Transmission Excellente en visible, jusqu’a 85 % en infrarouge et
jusqu’a 60 % en ultraviolet

Tableau 3 : Propriétés du saphir [RSA Le rubis]

Les propriétés génerales du PEEK sont présentées Tableau 4.

Couleur Gris ou marron opaque
Densité 1,31 g/em®

Reésistance a la traction 16000 psi

Elongation a la rupture 20 %

Dureté M100

Coefficient d’expansion thermique 2,6 X 10° /°F
Température maximale de service 200 °C

Conductivité thermique 0,25 W/m K

Tableau 4 : Propriétés du PEEK [Broedeker]

Les propriétés générales du verre Borofloat® intégré dans le canal en PEEK sont
présentées Tableau 5.
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Couleur Transparent

Transmission De 300 a 5000 nm avec un palier de 90 % de
transmission pour A< 2800 nm

Fluorescence Tres faible

Température maximale de service | 500 °C

Densité (25 C°) 2,2 glen?’
Module d’Young 64 KN/mm?
Dureté de Knoop 480
Coefficient d’expansion thermique | 3,25 x 10° K*
Chaleur massique 0,83 kJ kg K™*
Conductivité thermique 1,2W (m K™Y
Indice de réfraction 1,47

Tableau 5 : Propriétés du verre Borofloat® [Schott]

Les propriétés physiques du Kalrez®, matériau utilise dans les joints d’étanchéite, sont
présentées en Tableau 6.

Tempeérature maximale de service (°C) 327
Température minimale de service (°C) -20
Résistance a |I’acétone Excellente
Dureté, Shore A 75
Traction a la rupture (MPa) 17,9
Allongement a la rupture (%) 160

Tableau 6 : Propriétés du Kalrez® [DuPont]
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Titre : Développement de la technique de Vélocimétrie par Marquage Moléculaire pour I’étude
expérimentale des micro-écoulements gazeux.

Résumé : Ce travail de thése porte sur le développement de la technique de Vélocimétrie par
Marquage Moléculaire (Molecular Tagging Velocimetry - MTV) pour I'analyse expérimentale des
micro-écoulements gazeux internes. Les micro-écoulements gazeux sont des écoulements raréfiés,
caractérisés par un nombre de Knudsen non négligeable. L’analyse de la littérature montre un besoin
crucial de données expérimentales de grandeurs locales relatives aux micro-écoulements gazeux. Ces
données permettraient une discussion pertinente de la précision et des limites d’applicabilité des
différents modeles théoriques proposés dans la littérature pour I’étude du régime de glissement, régime
raréfié le plus souvent rencontré en microfluidiqgue gazeuse. Dans cette optique, un banc d’essais
expérimental a été développé pour la mesure de champs de vitesses par MTV. La technique consiste a
suivre des molécules traceuses d’acétone introduites dans le gaz en écoulement et qui deviennent
phosphorescentes lorsqu’elles sont excitées par une source lumineuse UV. Les différents compromis
pris en compte pour le développement de ce banc (choix du traceur et du matériau, conception du
canal instrumenté,...), ainsi que les techniques d’acquisition et de traitement de signal sont détaillés
dans le manuscrit. L’analyse expérimentale commence par une étude du signal de phosphorescence de
I’acétone. Ensuite, la technique de vélocimétrie par marquage moléculaire est validée par la mesure de
champs de vitesses dans des écoulements laminaires confinés en régime non raréfié. Les résultats
obtenus sont comparés a des profils de vitesse théoriques d’un écoulement de Poiseuille & pression
atmosphérique. Enfin, les premiers résultats obtenus a basse pression sont présentés et commentés. La
détection du signal a un niveau de pression de 1kPa est encourageante et offre de nombreuses
perspectives pour I’exploration d’écoulements en régime raréfie.

Mots clés : Microfluidique, micro-écoulements gazeux, vélocimétrie par marquage moléculaire
(MTV), analyse expérimentale, écoulement raréfié, nombre de Knudsen.

Title: Development of Molecular Tagging Velocimetry technique for experimental study of
gaseous microflows.

Abstract: This thesis focuses on the development of Molecular Tagging Velocimetry (MTV)
technique for the experimental analysis of internal microflows of gases. Gaseous microflows are
rarefied flows characterized by a non-negligible Knudsen number. A literature review highlights a
crucial need of experimental data on velocity fields within gaseous microflows. These data are
required for a relevant discussion on the validity and limits of applicability of the different boundary
conditions proposed in the slip flow, which is a regime often encountered in gaseous microsystems.
An experimental setup has been designed for analyzing by MTV the velocity distribution in
microchannels. The technique consists in detecting the displacement of acetone molecules, introduced
as tracers in a gas flow; these molecules exhibit phosphorescence once excited by a UV light source.
The various compromises taken into account for the setup design (choice of tracer, laser, channel
material and design, camera and intensifier...), as well as the acquisition and processing technigques
are detailed in the manuscript. The experimental analysis starts with a study of the acetone
phosphorescence signal. Then, the MTV technique is validated by velocity field measurements in
internal laminar flows through a rectangular minichannel in non-rarefied regime. The obtained results
are successfully compared to the theoretical velocity profile of a Poiseuille flow. Finally, preliminary
results obtained at lower pressures are presented and commented. The signal detection at a pressure
level as low as 1 kPa is encouraging and draws various perspectives for the exploration of rarefied
regimes.

Key words: Microfluidics, gaseous microflows, molecular tagging velocimetry (MTV), experimental
analysis, rarefied flow, slip flow, Knudsen number.
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