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Introduction générale

La microscopie thermique a sonde locale (SThM nS8itey Thermal Microscopy) est
une science récente. Développée depuis le milisuad@ées 80, elle permet I'étude des
champs de température et des propriétés thermigless matériaux aux echelles
micrométrique et nanométrigue. Les performances a# instrument dépendent
essentiellement de la sonde thermique mise en eeutitisant cette derniere a la fois comme
source et détecteur de chaleur, le mode de fomioent & courant alternatif doit permettre
I'analyse de la matiére en profondeur et renseigneson comportement dynamique a travers
la mesure de la diffusivité thermique.

Ce travail de thése poursuit le développement dmitaoscopie thermique a sonde
locale au sein de mon laboratoire d’accueil, le GRE (Groupement de Recherche en
Sciences pour I'Ingénieur). Succédant a de prédgdieavaux relatifs au mode continu,
I'objectif de ce travail réside dans la mise erdénce des spécificités intrinseéques au mode
de fonctionnement a courant alternatif. Pour ceefales approches expérimentales et
théoriques ont spécialement été développées.

La présentation de ces travaux s'organise en ch@apitres s’articulant autour de
I'indentification et de I'estimation des parametezgactéristiques du bilan thermique de la
sonde a travers I'étude de sa réponse au troidiammeonique. Le premier chapitre s’attache a
I'étude bibliographique des travaux marquants levetidbpement de la microscopie
thermique. Il présente, entre autre, les motivatiprstifiant la démarche adoptée pour ce
travail.

Le second chapitre est consacré a la descriptiatigpositif expérimental. L'étude du
dispositif commercial nous conduit au développen@ah montage électronique dédié au
mode alternatif. Cette réalisation est I'occasienfakiliter la modélisation électrothermique
de la sonde a travers un contrdle parfait du cduiaculant dans le filament. Afin d’analyser
les différents flux de chaleur participant a I'ddue thermique de la sonde, un montage
expérimental est spécialement mis au point. Cargstitune enceinte a vide et d’'une platine
de positionnement, il permet le contréle précis ftlesde chaleur échangés et de la distance
séparant la sonde de I'échantillon.

La réalisation de mesures quantitatives nécesgi® connaissance précise des
parameétres caractéristiques de la sonde thermtivésise troisieme chapitre aborde tout
d’abord I'estimation expérimentale de la longueude rayon de I'élément chauffant de la
sonde. Deux approches théoriques distinctes soswiitenprésentées. La premiére dite
analytique repose sur une description unidimensibardu systéme et se caractérise par sa
rapidité d’exécution. La seconde se base sur ugenagosition par éléments finis d’'une
description tridimensionnelle de la sonde. Cettpraghe, bien que fidele a la réalité
expérimentale, réclame en contre partie une dueéeésblution trés nettement supérieure.



L’application d’'une méthode inverse, par confroisiaiaux mesures expérimentales obtenues
sous vide, permet I'évaluation des propriétés gtpats et thermiques du filament de platine
rhodium (90 % - 10 %).

Le quatrieme chapitre étudie la réponse de la sanddroisiéeme harmonique a
pression atmosphérique. Une premiéere approchetiveela une sonde seule, conduit a
I'estimation des pertes convectives a la surfacdildment. Les interactions hors contact
entre la sonde et I'échantillon sont ensuite adayspar des approches expérimentales et
théoriques. Elles permettent ainsi la mise en éadeded’'un phénomeéne inattendu localisé
entre le filament chauffant et la surface de [I'édilan. Confronté aux mesures
expérimentales, notre modélisation numérique trigtisionnelle est ensuite appliquée a
I'étude de la réponse en fonction de la distancels@chantillon sur une plage de grandeurs
allant de I'échelle millimétrique a I'échelle nanéimque.

Pour finaliser ce travail, le cinquieme chapitreorale l'influence des propriétés
thermiques de I'échantillon sur la réponse de ladeo Les parametres prédominants sont
ainsi identifiés. L'analyse de I'état de surfaces aeatériaux mis en contact (échantillon et
filament), & travers I'évaluation des dimensions deicro et nano-aspérités, conduit a
I'estimation des conductances thermiques de cankémtre modélisation tridimensionnelle
par éléments finis, développée tout au long deséplients chapitres, est ensuite appliquée a
I'étude de la sensibilité de la réponse a la préserun défaut sub-surfacique.



Chapitre | :

La microscopie thermique a sonde locale







Introduction

La volonté d’étudier les propriétés des matériaubes échelles toujours plus petites a
conduit les scientifigues a développer et mettrepaint des instruments de plus en plus
précis. Ces recherches se sont vues dynamiséd'sygarement de la mécanique quantique
laquelle a permis la mise au point de la microseopieffet tunnel (STM). Ce nouvel
instrument est a l'origine d’une vaste descenddoiceant la famille des microscopies dites a
champ proche. On peut citer par exemple le micqsca force atomique (AFM), le
microscope thermique, le microscope a force ddidri¢c le microscope a force magnétique
(MFM), le microscope a force électrostatique (EFtlle microscope a capacité (SCM).

Le microscope thermique est le fruit des recherclgent a augmenter la résolution
des moyens d’étude des propriétés thermiques de&&sia. Dans la premiere partie de ce
chapitre, nous reviendrons sur la genese de ceitteosnopie et completerons la revue
bibliographique initiée paN. Trannoyet S. GomedTRA1997] [GOM1999a]. Ensuite les
différentes approches de la mesure des propriésesiques des matériaux seront abordées a
travers la présentation des deux principales méthathnalyse. Une revue bibliographique
sera réalisée au sujet de I'élément primordial wie® mesures quantitatives : la résistance
thermique de contact. Ces revues, loin d’étre extinge) présenteront en priorité les résultats
utilisés dans la suite de ce travail. Enfin noumtrerons ce chapitre par la présentation des
motivations de notre approche.

|.1 Les microscopies thermiques a sonde locale

La microscopie thermique a sonde locale (SThM) fadrtie des méthodes de
caractérisation des propriétés thermiques de laématElle est I'un des éléments les plus
importants de I'éventail des méthodes disponibles gont par exemple les microscopies
photoacoustique et photothermique. La particulal&é&ette approche réside dans I'utilisation
d’'une sonde thermique venant en contact avec facuid’'un échantillon. Le balayage de
cette surface couplé a l'analyse de [I'évolutionriiiqgue de la sonde fournit une
représentation de la répartition des propriétésiypies des matériaux. Les performances de
cet instrument reposent principalement sur lesctaratiques de la sonde thermique utilisée
[THIERY].

Aprés une présentation rapide des deux principggbgses de sa conception, nous nous
attarderons donc sur I'élément central de cetthnigoe que constitue la sonde thermique.
Une revue bibliographique présentera ainsi une Insin exhaustive des différentes sondes
mises au point.



1.1.1 Le développement historique

.1.1.1 Sur une base STM

Mis au point en 1982 paBinnig et al, le microscope a effet tunnel (Scanning
Tunneling Microscope : STM) est le premier d'un@doe série d’instrument basé sur le
principe de sonde locale [BIN1982a] [BIN1982b]. S&aboration repose sur une approche
théorique initiée par le développement de la méganiquantique au début du®@Bsiecle.
Son principe se résume en une probabilité non ralent les électrons de franchir une
mince couche de vide, c'est-a-dire une barrierpadentiel donnée. En pratique il consiste a
approcher une pointe de dimensions nanomeétriquesares faible distance d’'un matériau.
La mécanique quantique prédit que la probabilitpaksage varie en fonction de la distance
sonde-échantillon. Le courant de sonde généré'gféatitunnel est alors sensible, pour une
position de sonde donnée, a la densité électrordgusurface. Toutefois cette technique est
limitée a I'étude des échantillons conducteurs.

Dans le but d'étendre le champ d'application de maEroscope, Williams et
Wickramasingheont développé l&canning Thermal ProfilepWIL1986a]. Cette technique
est la premiére a coupler la microscopie a changrhar et la thermique. La pointe
conventionnelle du STM est remplacée par une sdhdemocouple (figurel-1). Cette
derniere est constituée d’'un filament de tungstail® en pointe et recouvert d’'une couche
d’isolant hormis en son extrémité. Une couche a&atiest ensuite déposée sur I'ensemble
afin de réaliser une jonction thermocouple en sxinémité d’'une dimension de 100 nm.
Chauffée par un courant électrique, la sonde estham au plus pres de la surface de
I'échantillon. Un transfert de chaleur s’équilibaéors et varie en fonction de la distance
sonde-échantillon. L'asservissement vertical dgdiate est réalisé par le maintien de la
température de la pointe et permet I'étude du frelee la surface. D’apres les auteurs, la
sensibilité aux variations de la température egtrieure a 0,1 mK et offre une résolution en
profondeur de 3 nm. La résolution latérale estesi a 100 nm. Le principal intérét de cette
configuration réside dans sa capacité a étudiembggriaux isolants tels que les échantillons
biologiques [WIL1986b].
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Figure I-1: Schéma de principe de la sonde thermocple utilisée dans le Scanning Thermal Profiler
de Williams et WickramasinghefWIL1986a].

Des variantes de cette configuration se proposerdagtographier la température en
surface d’échantillons :

¢ Williamset al. étudient la température de surface en chaufféohéntillon par un
courant alternatif [WIL1986b]. En 1988, la méme igguéchauffe I'échantillon par
'application d’'un faisceau laser en face arriee maniere a relever simultanément la
topographie et la carte de température [WIL1988Epdéhdant il est observé que
I'échauffement de I'échantillon modifie I'apparende la carte de relief de sa surface. Cette
conclusion est reprise en 1993 pdajumdar jugeant qu’il est difficile de séparer les
variations de température de celles de la topoigdAJ1993].

¢ La spectroscopie d’absorption photothermique e® tathnique basée sur la
capacité des éléments chimiques d’'un matériau @rfadasla lumiere a des longueurs d’onde
caractéristiques. En 1989eaveret al. ont adapté ce principe au STM afin de réaliser le
Tunneling ThermometgWEA1989]. Pour améliorer la résolution de I'instrant, ils ont
remplacé le thermocouple précédent par le couplatgéchantillon. La résolution en
température de ce thermocouple est estimée a 0,01 K

¢ Enremplacant I'excitation optique par un chauffatgetrique Williamset al. ont
détecté le gradient du potentiel chimique en famctle la température a la surface d’'un semi-
conducteur [WIL1990]. Cette technique appefEanning Chemical Potential Microscope
présente une résolution proche de la résolutiomigice.

¢ En 1996,0esterschulzet al. choisissent d’illuminer directement la pointe @ave
un faisceau laser modulé [OES1996]. Testée sunhstimt de silicium recouvert d’'une grille
en chrome ainsi que sur un film de diamant, cegtdhriique présenterait une résolution
latérale de 30 nm.

.1.1.2 Sur une base AFM

Le microscope a force atomique AFM constitue l'uthes premieres techniques
dérivées du STM [BIN1986]. Elle repose sur l'intgian pointe-échantillon qui met en jeu
des forces de différentes natures telles que lesegode Van der Waals, de répulsion,
d’adhésion, de capillarité ou encore les forcest@statique et magnétique... La mesure de
ces forces est réalisée par I'intermédiaire desrd&itions qu’elles entrainent dans le support
de la pointe étudiéeja une méthode optique. La dimension expérimentaleedaocédé sera
abordée dans le chapitre suivant. Ce type de nuopids offre ainsi la possibilité d’étudier la
topographie des matériaux isolants et conducteurs.

Le développement de la microscopie thermique sbate de 'AFM débute avec les
travaux deNonnenmacheet al. au début des années 90 [NON1991] [NON1992]. Lésuas
utilisent une pointe AFM traditionnelle chauffée disposée a quelques nanometres de la
surface de I'échantillon. lls démontrent alors dee champ de force électrostatique
caractéristique du potentiel de contact est sems#l changement de température des



matériaux. En pratique la pointe est recouvertenel’'@éouche d’or. L'échantillon est en

silicium et posséde une structure rectangulair&id® dont 'ensemble est recouvert d’'une
couche de tungsténe. Cette technique permet lagrapthie des variations de la conductivité
thermique des matériaux conducteurs.

Depuis le milieu des années 90, le développement dricroscopie thermique se
concentre sur la mise au point de microsondes ilgees. Trois types de sonde peuvent étre
distingués : les jonctions thermocouples, les psinthermorésistives et les microleviers
bimétalliques.

[.1.1.3 Les microsondes thermiques

Les pointes a thermocouple reposent sur la capqeitét deux matériaux distincts a
générer une différence de potentiel autour de 2zene de contact. Cette tension présente la
particularité de varier de fagon proportionnelléagempérature de la jonction. Lorsque la
sonde est approchée d'un échantillon, un trangertchaleur s’établit entre eux. Les
modifications résultantes de I'équilibre thermicgant alors rendues disponibles a travers les
variations du potentiel de jonction.
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Figure 1-2 : Schéma de principe de I'AFM muni d'ure pointe thermocouple [MAJ1993].

En 1993 ,Majumdaret al. ont associé ce principe a 'AFM [MAJ1993]. Leuripe
thermocouple est formée a partir d’'un fil de chrbmted’un fil d’alumel dont la jonction
présente un contact de 25 um de diametre (figlte Un second thermocouple, dit de
référence, est maintenu a température ambiantagde 2 évaluer I'élévation de température.
Durant le balayage de la surface d’'un transist@quilibre thermique de la pointe est mesuré
pour une tension d'alimentation de I'échantillonndée. Ces variations de la tension
thermoélectrique renseignent sur la répartition siergces de chaleur interne a I'échantillon.
La résolution en température annoncée est de 1fiK.dfaméliorer la résolution latérale, les
auteurs ont travaillé sur 'augmentation de lags®ede la pointe [MAJ1995]. Pour ce faire ils
ont collé a I'extrémité du thermocouple une pefit@inte de diamant. Toutefois cette
modification n'apporte pas d’amélioration signitive de la résolution latérale qui reste de
I'ordre de 500 nm. De plus ce type de sonde efititkfa réaliser.

En 1997, I'équipe ddMajumdar se base sur un microlevier AFM en nitrure de silic
pour réaliser une nouvelle pointe [LUO1997a]. Clealjtas du microlevier en forme de V est



recouvert respectivement d’'une fine couche d’'odeeplatine. La superposition de ces deux
couches a I'extrémité du microlevier forme une j@rcthermocouple de 40 um. Cependant a
l'instar des précédentes sondes, la résolutiorralaén’est pas améliorée. Par contre la
sensibilité en température est estimée a 0,1 KieGajuipe a également travaillé sur une
variante de cette sonde en localisant la jonctlmrmocouple a I'extrémité de la pointe
pyramidale d’'une microsonde AFM [LUO1997b]. Poufac&a microsonde est recouverte
d’'une succession de trois films respectivement,dixyde de silicium et de nickel ou de
platine. La couche d’oxyde recouvre I'ensemble alsdnde a I'exception du sommet de la
pyramide afin d’aménager une jonction thermocou#el00 & 300 nm de diamétre. Les
résolutions spatiales et en température de cettéepsont respectivement annoncées de 10 a
20 nm et de 0,056 K. Sa sensibilité en tempérastree 10 pV/K et son temps de réponse est
de l'ordre de 0,15 ms.

Suzuki et alont eu I'idée d’intégrer un microthermocouple &teucture méme de la
pointe pyramidale [SUZ1996]. Pour ce faire les argeont déposé, de part et d’autre d’'un
microlevier en matériau isolant, deux films métplies reliés a I'extrémité de la pointe. La
jonction thermocouple résultante est plus impodaute pour les autres sondes mais la pointe
présente un rayon de courbure de 10 nm. La seisibih température de cette sonde est
annoncée a 8,43 uV/K.

Les pointes thermorésistives représentent la deexigatégorie de sondes équipant les
microscopes thermiques. Elles se caractérisentipalément thermorésistif qui transforme
un courant électrique en chaleur par effet Joutetype de sonde présente la particularité de
fonctionner aux basses comme aux hautes tempéatwecontraire du précédent type de
sonde, les pointes thermorésistives peuvent étikksées suivant deux modes de
fonctionnement :

¢ Le mode est dit passif lorsque le courant circuldans I'élément résistif est
suffisamment faible pour ne pas I'échauffer. La dnfonctionne alors comme un
thermomeétre.

¢ Le mode est dit actif lorsque le courant échauéfiéinent thermorésistif. Dans ce
cas la sonde joue le double rdle de source ettdetdér de chaleur.

Ces deux modes de fonctionnement seront précisésie@hapitre suivant.

En 1994Dinwiddie et al. sont les premiers a mettre au point une sondeedype
[DIN1994]. Le microlevier traditionnel de la sond&M est remplacé par un fil de Wollaston
de 75 pm de diamétre plié en son milieu. Cetteémité en forme de V est attaquée
chimiquement de facon a faire apparaitre un élémémistif en platine-rhodium de 5 um de
diametre et de 200 um de longueur. La méme anrsmnlde est utilisée par I'équipe Balk
pour caractériser des composants électroniquesdadution latérale est estimée inférieure a
200 nm [MAY1994].

Dans le but d'apporter une amélioration de la rédgmh spatiale, une sonde
thermorésistive basé sur une sonde AFM en nitrarsilecium a été développée pdills et



al. [MIL1999]. Pour ce faire I'élément actif est obtepar déposition d’'une fine bande
résistive en Platine directement sur la pointe ipydale (figure [-3). Alimenté par deux pistes
en Aluminium, ce pont électrique mesure approxiveatient 1 um de largeur et 6 um de
longueur pour une épaisseur de 0,25 pm et unetadses de 1 a 2¢k La figure I-3
représente une vue de l'extrémité de cette sondenob par microscopie électronique a
balayage. Cette sonde est utilisée a pression ptrédque et a température ambiante et se
trouve alimentée par un courant continu de 400 firAde I'échauffer. Les auteurs estiment la
résolution latérale a 100 nm et la résolution erigardeur a 200 nm.

¢

103K '3

Figure 1-3 : Image obtenue par microscopie électmaique a balayage par I'équipe déMills [MIL1999].
Une bande résistive en Platine (iii) recouvre uneginte pyramidale d’'une sonde classique
d’AFM (ii) et se trouve raccordée au dispositif életrique via deux contacts en Aluminium

OF

La troisieme catégorie est constituée des sondegtailiques. Ce type de sonde
présente un bras de levier composé d'une supeiposie lamelles en métal divers. Le
principe de fonctionnement de ces pointes repostasiapacité des matériaux a se dilater ou
se contracter en fonction de leur température.eCedpacité varie d’un matériau a l'autre.
Ainsi les variations de température induisent déffegions du bras de levier dans le plan
perpendiculaire aux lamelles. Les déformations sdots mesurées par la déviation d'un
faisceau laser (figure 1-4). De part leur princgeefonctionnement, les pointes bimétalliques
permettent essentiellement les relevés de contiastempérature.

MATERIAL 1% { /
(Au) \ 4 Alaser beam

MATERIAL 2
(SIN,)

Figure 1-4 : Représentation schématique d'une pote thermomécanique [GME1998].
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En 1994 Gimzewskiet al. mettent au point une sonde bimétallique a partind
microlevier de silicium en forme de V recouvert m’'dilm d’aluminium de 400 nm
[GIM1994]. La résolution annoncée en températutaded),01 mK, et son temps de réponse
est inférieur a 3 ms. Les auteurs montrent quee caihde peut étre utilisée comme un
microcalorimetre. Sa résolution énergétique edinést a quelques nJ.

D’autres sondes bimétalliques ont été mises aut.pginsi en 1994Barneset al.
réalisent une sonde en nitrure de silicium classigecouvert d'un film d'or. Les auteurs
atteignent alors une résolution énergétique def13BAR1994]. En 1995Nakabepptet al.
utilisent ce type de sonde pour mesurer un chamerdpérature avec une résolution de 0,1
mK et une résolution spatiale de 400 nm [NAK1995). 1996Berger et al. décrivent une
pointe similaire recouvert d’'un film d’'or de 50 NBER1996]. L’année suivanteai et al.
montrent que I'épaisseur des films métalliques p&e optimisée afin d’améliorer la
sensibilité thermique des sondes bimétalliques [I98I7]. Réalisée par un dépdt d'or ou
d’aluminium sur un microlevier en SiMdle 0,5 um d’épaisseur, cette sonde permet d'dtiin
une résolution en température de 2 pK ainsi qui@sslution en puissance et en énergie
respectivement de 80 pW et 10 fJ.

Un autre type de sonde thermique repose sur I'paration d’'une diode Schottky a
I'extrémité de la pointe [HEI1998]. Cette sonde les$ée sur un microlevier en GaAs. Sur sa
face inférieure est déposé un film de Si@ 400 nm excepté sur la pointe (figure I-5). La
diode est obtenue en recouvrant 'ensemble-$inte d’'une couche d’aluminium mesurant
500 nm d’épaisseur sur I'oxyde et 20 nm sur la tgoiine couche de Au/Ge, d’environ 50-
100 nm, est déposée sur la face opposée de fagatiser un contact ohmique et de controler
le courant électrique circulant a travers la jomttAl/GaAs. La dépendance en température
de la tension aux bornes de cette diode offre ansikilité de 2,4 mV.K pour un courant de
'ordre de 1 a 1,5 mA.

CU) I Au/Ge

sioy” Al \/_

Figure I-5: Schéma de principe d’'une sonde bas&err le principe de diode Schottky [HEI1998].

La méme annééeinhoset al. ont présenté une sonde thermique a diode Schottky
basée sur une jonction Ti/Si [LEI1998]. Ces desiemploient un microlevier classique en
silicium de 700 um de long, 60 um de large et 6 qiépaisseur. Afin de localiser I'effet
Schottky, la sonde est recouverte d'une coucheydexe silicium de 130 nm a I'exception
de I'extrémité de la pointe. Une couche de tita@d@d0 nm est ensuite déposée ce qui permet
d’obtenir une jonction Schottky de forme pyramiddée500 nm de hauteur et de 350 nm de
diamétre a la base. Le rayon de courbure de cettdesest alors d’environ 150 um. Les
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auteurs ont également congu une variante de leutesdans le but d’améliorer sa finesse et
d’étendre son domaine d’application au SNOM. Paarfaire I'extrémité de la pointe est
attaquée chimiquement afin de faire apparaitreiat@ en silicium dont le rayon de courbure
est estimé a 20 nm. La sonde ainsi constituée miesme frequence de résonance de 17 kHz
et une sensibilité de 3 mvk

1.1.2 Développement de sondes thermiques

La microscopie thermique a sonde locale est urmptiise d’actualité. Dans un souci
constant d’amélioration de ces performances, Itefie recherche se répartit essentiellement
sur deux domaines : la mise au point de sondesnifees toujours plus résolutives et
sensibles d’'une part, et I'élaboration de nouveadcanismes d’acquisition d’autre part. Ce
paragraphe aborde I'état de I'art de ces thémagiqueartir de 1999 au travers d’une liste non
exhaustive des récentes innovations.

L’équipe deRangelowet al. a mis au point une sonde reposant sur un filament
thermorésistif de dimensions nanométriques [RAN20C# filament de platine, intégré a un
microlevier piézorésistif, est obtenu par dépositsuivant deux méthodes : les dépositions
par faisceau d’ions focalisé et par faisceau indi@tectrons. Les auteurs obtiennent ainsi un
filament de 70 nm de diamétre (figure 1-6). Cetiade leur permet d’atteindre une résolution
spatiale inférieure & 80 nm ainsi qu'une résolutibermique de 18 K. La sensibilité est
estimée de l'ordre de 2 pvX

116386 18.0kV X258

Figure 1-6 : Représentation de la sonde mise au gt par Rangelowet al. [RAN2001].

Actuellement les efforts de développement de ce ¥ sonde sont orientés vers la
maitrise de la dynamique du microlevier piézordsi&OT2003] [IVA2003]. Il est en
particulier démontré que la sensibilité aux défdiams verticales du microlevier est
maximale aux hautes fréquences (50-60 kHz) poaimalte une valeur limite de 0,01 nm sur
une bande passante de 100 Hz. De plus cette da#ésagparait d’autant plus grande que
I'excitation thermique est localisée a I'extréniilié microlevier.
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Justifié par le développement rapide des technedode I'information, de nouveaux
principes de stockage a haute densité sont déwsodpéquipe deYang a associé une
jonction thermorésistive et un senseur piézoélpotri pour former une sonde AFM
[YAN2006]. Bénéficiant de la technologie des NEM8lément piézoélectrique est intégré a
la base du microlevier tandis que I'élément chauffaitué a I'autre extrémité, supporte une
micro-pointe en silicium (figure 1-7). Cette micpminte, formée par gravure et oxydation a
950 °C, présente un rayon de courbure de 30 nnterb@s de montée a une température de
90 °C est estimé a 3 ps, ce qui permet d'atteindeefréquence d’écriture théorique de 100
kHz. La sensibilité du capteur piézoélectriquesssimée a 5,41x10R (oUR est sa résistance
nominale). Elle permet ainsi de distinguer des agghents verticaux de 20 nm. Cette sonde
permet d’atteindre une densité d’écriture de 31hGr3.

Amumi““%anoti

Resistive heater
Piezoresistive sensor

Figure I-7 : Structure schématique de la sonde posée par Yang et al. pour le stockage
d’information a haute densité [YAN2006].

Avec l'objectif de s’affranchir du systeme de déitmt laser nécessaire a I'étude
topographique de la surface de I'’échantillon, lipgudeMcNamaraa développé un nouveau
type de sonde thermique [MCN2005]. La particularité cette sonde réside dans un
microlevier constitué en polyimide. Ce matériauwesbon isolant thermique et d’'une grande
flexibilité ce qui permet une réduction de un axdetdres de grandeurs de la force de contact
par rapport a une sonde AFM traditionnelle. La pldg déflexion et la constante de raideur
(0,15 N.m") de ce microlevier étant plus grandes que cellesnifrure de silicium,
I'asservissement en force de la sonde n’est pldspensable pour garantir I'intégrité des
éléments mis en contact. Le dispositif expérimesgdimite alors a I'électronique du contréle
thermique de la pointe. Plusieurs microleviers petnainsi étre utilisés simultanément sur le
méme support. Cette sonde est adaptée aux applisaie nécessitant pas la séparation des
informations topographique et thermique telles lgugockage des données et la lithographie.

Le microscope thermique a sonde locale est unuim&nt en constante évolution. Le
domaine de la nano-lithographie contribue au dépEment de sondes toujours plus
résolutives et performantes. On déplore toutemisianque de polyvalence de ces sondes les
cantonnant & des domaines d'utilisation tres praicisi qu’'un manque de diffusion. N’étant
pas toutes adaptées a la réalisation de mesuresitgtiaes, nous présentons ci-dessous les
techniques de conception utilisées et les perfocemimtrinseques de ces sondes.

En particulier dans ce domaine d’application, laatiilité des sondes ainsi que la
fiabilité et la vitesse d’exécution sont des parmesecruciaux. Pour remédier aux problémes
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d’'usure et de détérioration des sond&se et al. ont réalisé en 2003 une sonde en diamant
dopé au bore [BAE2003]. Ce matériau a la partitddlale présenter une grande dureté et une
contrainte critique de déformation plastique d'eomi 60 GPa. Sa résistivité électrique est
estimée a 3,2.10Q.cm. Le microlevier et la pointe sont obtenus stam#ment par la
méthode de déposition de vapeur chimique a fil dh@dF-CVD) sous une atmosphere
contenant des vapeurs de tri-méthyle bore (BJ¢JHEn comparant la résistivité électrique du
matériau ainsi déposé a la valeur du diamant peseguteurs estiment le niveau de dopage en
bore & 16’ cm®. D'une épaisseur de 3 um, le microlevier compaséelix bras est fixé sur
un support en verre Pyréxia une couche d’aluminium de 300 nm (figure 1-8).fdainte de
forme pyramidale présente un rayon de courbure raesarémité de 40 nm. L’élément
chauffant est obtenu par un fin pont de matienameles deux bras de levier au niveau de la
pointe. Le temps de réponse thermique de cetteesestoestimé & 45.2G. Une modélisation
par éléments finis permet aux auteurs de mettrévatence un temps de réponse beaucoup
plus court par rapport a celui d’une structure idpre en silicium. Résultant de la haute
valeur de la conductivité thermique du diamantteraps de réponse offre la possibilité de
travailler & une vitesse de balayage élevée ddrBode 100 pm’ssous une charge de 1 pN.
La fréquence de résonance de ce microlevier dsté@st 215 kHz et sa constante de raideur
a 20 N.nt,

/ Heating element

/ Pyrex Glass
Top View
{
|
II
\
| Boron-doped e Conductive
— diamond } Aluminium £pOXY
[ cantilever / Ve
I,l' .fI 7
Side View
Figure 1-8 : Représentation schématique d'une sorethermique en diamant dopé au bore [BAE2003].

En 2007,Leeet al. proposent une solution pour améliorer la vitessgétution des
méthodes de lithographie traditionnelle [LEE20@7¢s méthodes font intervenir des solvants
présents dans la couche photosensible lesquelapsigant naturellement au cours du temps.
Afin de perfectionner les processus de fabrication rendant les étapes suivantes plus
efficaces, il est nécessaire de réduire la dur@esalation. L'une des solutions possibles
consiste a réduire le temps entre chaque phaseaderg. Pour ce faire les auteurs ont choisi
d’utiliser jusqu'a neuf sondes thermorésistives wiemément. La particularité de leur
approche réside dans l'utilisation de sondes irmamt des éléments chauffants de tailles
variables (figure n°l-9). Fixées sur le méme supplaur mise en contact est réalisée
indépendamment les unes des autres par une méttaxcteration électrostatique. Chaque
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sonde est composée de deux bras de levier reliEsieaxtrémité afin de soutenir une pointe
de rayon de courbures variables allant de 10 nmuen5Réalisés en silicium dopé au bore,
ces microleviers mesurent 100 um de longueur. Dansut d’augmenter la conductivité
électrique des microleviers, une couche d’or-chresteensuite déposée. L'élément chauffant
en tungsténe est réalisé par la technique de dépdapeur chimique par faisceau d’ions
focalisés directement a la base de la pointe. #uree10 um de long, 1 um de large et 0,8 um
d’épais. La fréguence de résonance de ces sontdestiesée par une approche numérique a
154 kHz. Chauffées indépendamment les unes dessagts sondes permettent |'utilisation
guasi-simultanée de gravure de différentes finedses auteurs démontrent la possibilité
d’associer leur sonde a un microscope a force gueniraditionnel en modelant un film
résistif et en le transférant sur une structureaiti@tie de 2 um de large.

Heater on

Silicon

Figure 1-9 : Représentation d'un ensemble de sondethermiques fonctionnant en paralléle. Les
dimensions de ces sondes varient de 10 nm a 5 uniefE2007].

L'utilisation de courants de sonde de forte int@ngiour I'évaluation des propriétés
thermiques peut dans certain cas devenir une saliezeeur. En effet dans le cas des
échantillons constitués de deux matériaux dont €ah conducteur électrique, des fuites de
courant peuvent s’établir entre la sonde et I'étihan [HU2003]. La sonde peut alors fournir
au cours du balayage des informations erronéesrétigue il est d’'usage de passiver la
surface du conducteur. Pour remédier a ce problBéagiipe deHu propose de déposer une
couche d’'un matériau isolant sur I'élément actifsdades a thermocouple et a thermistance.
Le type de matériau utilisé doit posséder la pedprd’étre a la fois un bon isolant électrique
et un bon conducteur thermique afin de ne pas dégta sensibilité de la sonde. Les auteurs
proposent trois matériaux : le diamant, le nitrdeesilicium et le nitrure d’aluminium, en
couche mince allant de 200 a 500 A.

Avec le souci constant d’améliorer la résolutionatsgle, certaines équipes de
recherche ont choisi d’intégrer des nanotubes d®oa aux sondes thermiques [ARA2004].
L’équipe deYuanet al. ont par exemple associé un nanotube de carbone ssande a
thermocouple [YUA2007]. Dans cette configuration nanotube posséde l'une de ces
extremités fixée a la jonction thermocouple et tfaureste libre. Cette derniere est alors
utilisée pour réaliser le contact avec la surfas¢é&thantillon. La résolution annoncée est de
I'ordre du diameétre du nanotube considéré, soiSHI2000].

Quel que soit le type de sonde utilisé, la réabsatle mesures quantitatives nécessite
une calibration préalable. Cette étape indisperspbimet |'étalonnage des signaux fournis
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par la sonde en fonction de sa température. PotaimeDobsonet al. ont mis au point, en
2005, une instrumentation permettant la mesureaderhpérature absolue des structures de
dimensions inférieures au micrométre [DOB2005]. drecipe de fonctionnement de leur
instrument repose sur la mesure du bruit thermitueit Johnson) qui caractérise le bruit
généré par les porteurs de charge dans une resiséectrigueRr en équilibre thermique.
L’amplitude de ce bruit thermique est déterminéelaaelation suivante (4ksT.R4f)? ou

Af est la bande passante considéréle; éh constante de Boltzmann. Dans les métaux, cette
température parasite se caractérise par l'agitadies porteurs de charge. La mesure de
température dépend donc directement du libre pesanoyen des électrons libres. Il s’ensuit
que les dimensions de I'élément sensible sont desitpar I'ordre de grandeur du libre
parcours moyen des électrons dans le métal. Lesisutitilisent leur instrument pour calibrer
une sonde thermorésistive dont I'élément actif aflagium est situé a I'extrémité d'un
microlevier d’AFM traditionnel avec une précisioa #l K. Ils valident ensuite la méthode par
I'évaluation de la température de fusion d’'un atiske benzophénone.
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Figure 1-10 : Schéma de principe du dispositif élgronique de Leeet al. [LEE2005].

En 2005Leeet al. ont présenté une nouvelle interface électronigaeiés: a la gestion
d’'une sonde thermorésistive [LEE2005]. Leur disfibsst basé sur un pont de Wheatstone et
inclut une boucle d’asservissement, un démodulatiesi qu’'un ensemble d’amplificateurs et
de filtres appropriés (figure [-10). La sonde g#@k est constituée d’'un microlevier en
polyimide, recouvert d’'une couche d’or, de 360 penl@hgueur, de 120 um de largeur et de
3,5 um d’épaisseur. L’élément chauffant est obfggarudeux dépbts successifs de chrome et
de nickel respectivement de 20 et 100 nm sur kemité de la pointe. Cette sonde présente
une résolution latérale inférieure & 50 nm, unestante de raideur de I'ordre de 0,3 N.m
ainsi qu'une fréquence de coupure de 500 Hz. Lioailé de leur approche réside dans la
mise au point d’'un modele intégrant 'ensemble ystésme. Pour optimiser la réponse du
circuit, la modélisation électronique prend égaletren compte la sonde et le transfert vers
I’échantillon. Les auteurs ont notamment intégnéflllience de I'échantillon par I'ajout d’'un
ensemble empirique d’ondes sinusoidales normaligg&gément thermorésistif est modélisé
par une source de puissance dépendante de la taomeérLe déphasage présent entre la
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puissance fournie et la variation de températusalt@nte est quant a lui pris en compte par
I'ajout d’'un filtre passe-bas. Ainsi réalisé leupdele est étalonné par comparaison avec les
valeurs expérimentales. Il permet alors d’optimigsr réglages et de ce fait d’optimiser les
performances du systeme électronique. La sensibdiix variations de la conductance
thermique de contact est estimée & 29 pWpiur une sensibilité aux bruits inférieure & 3
pW.K™. Les auteurs évaluent la résolution en températeileur dispositif & 2,5 mK.

L’équipe deKwon a présenté, en 2006, le développement d’'une tgabrappelé la
méthode @& [KWO2006]. Cette méthode repose sur la mesureeaxxidme harmonique du
signal électrique présent aux bornes d’'une sonelenitcouple. Contrairement a la méthode
3w des sondes thermorésistives pour laquelle le kigreand naissance sur I'ensemble de
I'élément actif, le signal ac2trouve son origine dans une zone localisée a mitkide la
jonction thermocouple. En effet, de part la géomégiyramidale de la sonde, I'effet Joule est
relativement localisé a son sommet. De plus cetteiation de chaleur étant amplifiée par la
présence de la jonction, le signal thermoélectrggi¢rouve d’autant plus localisé. Selon les
auteurs, cette méthode a 2levrait permettre 'augmentation de la résolutspatiale des
images thermiques acquises dans le mode de fonetioent a courant alternatif. Aprés une
description de leur dispositif expérimental, unenpiere série d'image est présentée avec une
résolution spatiale inférieure & 80 nm. Pour ameétita résolution et la sensibilité, les auteurs
travaillent actuellement a la réduction de la ¢ailes jonctions thermocouples utilisées.

Dans le but d’améliorer la résolution spatiale desthodes de caractérisation des
propriétés magnétiques des matériaux, le SThM aaiplé a la méthode dite de résonance
ferromagnétique (FMR) [MEC2004]. En pratique I'éptilon est intégré a la paroi d’'une
cavité résonante et placé au milieu d’'un champ ®tégure d’'une intensité maximale de 0,2
T. Une sonde thermorésistive classique est aloifiségt pour échauffer localement
I’échantillon sur une surface de contact estim&d@& nm. Alimentée par un courant de 10
mA sous une fréquence de modulation de 50 kHz,olades fournit une amplitude de
température de quelques 0,1 K. Les micro-ondesrgéséar I'échauffement local sont alors
détectées par la cavité résonnante en fonction ’ideensité du champ magnétique
environnant.

Le SThM fut utilisé en 2004 pour caractériser uhermopile de dimensions
micrométriques [FON2004]. Pour ce faire une sondenirure de silicium intégrant une
thermistance en son extrémité a été mise en celivee. une résolution spatiale de 150 nm et
une résolution en température de 0,5 °C, cetteesandermis l'identification des jonctions
chaudes et froides ainsi que la mise en évidenggatkents de température.

Cette étude bibliographique des techniques etaledes associées au SThM révele un
grand nombre de contributions. Le domaine des sotftermiques est ainsi tres prolifique.
Nous constatons toutefois que la plupart des somiess au point demeurent confidentielles.
Des problémes de production, de reproductibilitdesfiabilité entravent leur diffusion. A ce
jour, seul un petit nombre de sondes thermiquesdisgionible sur le marché. La sonde
thermorésistive, utilisée dans notre étude, endaitie. Nous allons désormais aborder les
diverses méthodes permettant I'interprétation dépanse d’une sonde thermorésistive et par
conséquent de son équilibre thermique.
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.2 L’'approche de la mesure

La température est une grandeur statistique dééinis le degré d’agitation
microscopique des particules. Selon les lois diaéamodynamique il s’agit d’'une grandeur
d’équilibre. Ainsi la température d’'un systeme dérmiest définie que si I'’hypothese de
I'équilibre thermodynamique locale est vérifiée. llmaite de résolution spatiale en thermique
serait alors liée au libre parcours moyen des postde charge [MAJ1996]. Dans un métal, le
libre parcours moyen des électrons est de l'ord¥el@ nm ; dans les matériaux semi-
conducteur et isolant, celui des phonons est dienvile 5 & 10 nm. Il est toutefois possible
de prévoir une résolution supérieure en considélantransfert de chaleur a I'échelle
microscopique plutét qu’a I'échelle macroscopiqoe de Fourier).

Ces considérations sont a la base de toutes légtives de mesures quantitatives.
L’objectif de ce paragraphe est de dresser un eaoidr d’horizon des diverses techniques de
mesure. Tout d’abord nous aborderons I'approche lalemesure dans le mode de
fonctionnement a courant continu. Ensuite nousiétads un ensemble bibliographique non
exhaustif traitant du mode de fonctionnement a aatualternatif. Pour clore ce paragraphe
nous nous attarderons sur I'un des points essemti@lommuns a I'ensemble des méthodes de
mesures micro-thermiques : la détermination désestance thermique de contact.

[.2.1 Le mode continu

Dans le mode de fonctionnement continu, la tempégatle la sonde est maintenue
constante a chaque instant. Pour ce faire, un siifpélectronique mesure, interprete et
corrige les variations de tensions aux bornes desdade. En pratique ce mode de
fonctionnement nous donne acces uniquement a sotew’asservissement c'est-a-dire a la
tension appliqguée au pont de Wheatstone conteaaande. Ce dispositif sera étudié plus en
détail dans le chapitre suivant. Comparée a ladenglative a un état donné, elle renseigne
sur la variation de puissance électrique nécesaaimaintien de la température de la sonde.
D’aprésDinwiddie et al. cette variation de puissand® est directement liée a la conductivité
thermiquele de I'échantillon étudié selon la relation [DIN1994

2AP

= Equation I-1
TTAT .a,

e

ou AT désigne la différence de température entre latpahl’échantillon et le rayon de
l'aire de contact supposée discoidale. Les autsuggerent également qu’une résistance
thermique de contact sonde-échantillon peut étrésepren compte suivant la
définition classique :

= Equation -2



ou A est la surface du contact @t le flux échangé entre la pointe et le spécimemnrPo
permettre I'étalonnage de leur systeme, ils sugdénee la surface de contatest constante
guelles que soient les conditions d'utilisationeda différence de températwid ne varie
pas et enfin que la puissance électrigtke correspond au flux de chale@. cédé a
I’échantillon.

Toutefois ces considérations ne tiennent pas codgpia réalité expérimentale. Tout
d’abord le modeéle de Hertz stipule que la surfagecahtact entre deux solides dépend des
propriétés mécaniques des matériaux. Cette sunri@cgeut donc rester constante d’'un
échantillon a lautre. Ensuite la différence de pénature entre la sonde et I'échantillon
considére uniqguement la température moyenne deifdepet ne tient pas compte du gradient
de température effectivement présent. Enfin, saletie hypothese, seuls les échanges
thermiques s’établissant entre la sonde et I'édh@mivarient au cours du temps. Les autres
variations de flux, tels que ceux s’établissantcaiar environnant ou les fils d’alimentation
électrique, ne sont pas prises en compte. Le fiivalrs estimé en premiéere approximation
en faisant la différence entre les puissancesriéjaes dissipées hors contact et en contact
avec I'échantillon.

En 1996Hammicheet al. ont proposé un modele mathématique utilisable cemm
moyen d’étalonnage de la sonde [HAM1996]. Pourateefl'élément chauffant de la sonde,
supposeé isotherme, est décomposé en une sériendigie sources (figure I-11). Chaque
élément présente une aire de projeciadentique a la surface de I'échantillon. La sorde
mise en contact avec un échantillon modélisé par succession de différentes couches
prenant en compte le matériau et les inhomogénéités couche d’air d’épaisseur variable
est insérée entre la sonde et la surface de I'éllbarpour modéliser la forme de I'élément
chauffant. L’équation de la chaleur unidimensiofenekt alors définie sur chaque élément de
volume limité par la surfacé\. Les dissipations latérales de la chaleur dans &a
I'échantillon sont modélisées par lintroductionud’ coefficiente moyen déterminé par
I'ajustement du modeéle avec I'expérience. Les astebtiennent ainsi des profils de flux et
de températures de leurs échantillons. Ce modeteplermet d’estimer la résolution latérale
de 1,5 um obtenue pour des particules métalliqeesuivre enfouies dans un substrat de
polystyrene. En accord avec I'expérience, ils démeom que cette résolution est
principalement limitée par le rayon de courburdadpointe plutét que par les échanges entre
la pointe et I'échantillowia I'air environnant.
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Figure I-11:  a) lllustration de la sonde en relatbn avec des inclusions sub-surfaciques.

b) Décomposition du tube de flux de chaleur de seeh A [HAM1996].

L’approche deRuiz et al. est quelque peu différente [RUI1998]. Elle repsse la
réalisation d’'une courbe d'étalonnage représenafitix de chaleur cédé a I'échantillon en
fonction de la conductivité thermique apparenteealernier. Le flux de chaleur est obtenu
comme précédemment par comparaison du flux mesum@etact avec celui mesuré hors
contact. L’hypothése est faite d'une températurBéliément chauffant égale a la température
de la sonde fixée par I'opérateur. Les auteurs renhtque cette courbe est parfaitement
linéaire et s’en servent pour déterminer la conditétthermique de films de composants
amorphes tels que le diamant ou le quartz dépaséades substrats de silicium. lls présentent
alors leur approche comme une nouvelle méthodeatliétion de la conductivité thermique.
Cependant ces conclusions sont remises en caused’gatres auteurs [GOM2001]
[TSU2003].

Une description basée sur la méthode des élémergsafétée développée p@allard
et al. [CAL1999]. Elle repose sur une description bidisiennelle de la sonde et de
I'échantillon. La sonde est positionnée perpendiceinent par rapport a la surface de
I’échantillon et approximée par un simple cylindie platine. Une description axisymétrique
de la géométrie est alors adoptée (figure I-12).I8& approche les auteurs déterminent les
flux de chaleur échangés avec I'échantillon et daegaine d’'argent du fil de Wollaston. Pour
ce faire ils supposent que le flux de chaleur pé&slans I'air environnant est négligeable et
gue seuls les échanges par conduction solide-ssdideprépondérants ; I'aire de contact est
alors égale a l'aire d’échanges thermiques. liffralachissent également de la présence d’un
film d’eau a la surface de I'échantillon. La génigna de chaleur se limite au fil de Pt-Rh et
est déterminée par la tension nécessaire au nraidéela température de la sonde. Pour
résoudre leur probleme en régime stationnairecdeslitions de température imposées sont
appliguées aux surfaces limites de I'échantillodwefil de Wollaston. Dans un premier temps
les auteurs utilisent leur modele pour détermiaahlamp de température au sein de I'élément
chauffant sans la présence de I'échantillon. limaiérent alors I'existence d’'un gradient de
température allant de I'extrémité du filament aulM&ton. De plus la température moyenne
sur I'ensemble du filament est en parfait accorécala température de consigne fixée
expérimentalement. Dans un second temps le modekppligué a une sonde en contact. La
surface de contact entre la pointe et I'échantiétemt la seule inconnue de leur modele, les
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auteurs ont recherché le rayon de contact permetearetrouver la température de consigne.
Le rayon de contact est alors estimé a 0,88 £ @rf4gour un échantillon de verre.

| Platinum

Figure I-12 :  Modele bidimensionnelle et axisymétque basé sur la méthode des éléments finis pour
simuler le comportement de la sonde thermorésistiiiCAL1999].

Ce modéle est ensuite appliqué pour détermineorduwctivité thermique d’'un dépobt
d’'oxyde de silicium sur un substrat de verre. IEmdntrent alors que la conductivité
thermique du film varie en fonction de son épaissguparviennent a estimer la résistance
thermique de l'interface film-substrat. De ces hegds, les auteurs déduisent la répartition des
flux de chaleur. L’'augmentation du flux cédé audi Wollaston est ainsi mise en évidence
lorsque la sonde entre en contact avec un écluamtiin effet a ce moment la puissance
électrigue nécessaire au maintien de la températerra sonde augmente. Il s’ensuit une
redistribution des flux au sein du filament de iplat Les auteurs concluent alors que le flux
de chaleur cédé a I'’échantillon ne peut étre simpld estimé par soustraction des puissances
électrigues dissipées lorsque la sonde se trouve étoen contact. Cet article suppose la
remise en cause de la validité des modeles présgmacédemment. Cependant malgré
I'amélioration de la compréhension du processukadeesure, certaines hypotheses utilisées
restent controversées. Nous mentionnerons en pl&tites hypothéses visant a négliger les
pertes vers l'air environnant ainsi que les écharmgechaleur entre la sonde et I'échantillon
autres que par conduction solide-solide. De pluslaur du rayon de contact proposée rentre
en contradiction avec les résolutions latéralesoaoées par d’autres équipes de recherche
[MAY1994] [ZHO1997] [GOM19994].

Selon une étude expérimentale, les flux de chalets le support d’un fils chauffant
peuvent étre négligés lorsque le rapport de ladengdu fils par son diamétre est supérieur a
400 [MOR1975]. Dans le cas de notre sonde therrsbinés ce rapport est de 40. Le flux de
chaleur vers les fils de Wollaston ne peut alore gégligé et est a I'origine du gradient de
température.

L’article deGomeset al. s’inscrit dans la continuité de I'étude du bilareggétique de
notre sonde menée au sein de notre laboratoire [BOPR] [GOM2001]. Une série
d’expérimentations y est présentée afin destimer raieux ['équilibre énergétique
s’instaurant dans le filament. Tout d’abord le prdé température le long du filament de
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platine rhodium est relevé par l'intermédiaire d'amcro-thermocouple de 1,3 pum de
diamétre. La sonde est alimentée par un couraB0deA. Cette prise de température locale
confirme ainsi I'établissement d'un gradient de pénature au sein du filament. Le profil
réveéle alors que la température est maximale arémité de la sonde et minimale au niveau
de linterface filament-Wollaston. L'amplitude dee agradient est supérieure a 20 °C.
Toutefois il est souligné que la présence du theouple perturbe I'équilibre thermique de la
sonde entrainant I'introduction d’'une erreur systtgue dans la mesure. Malgré la petitesse
de la sonde de mesure, le contact a pour conséguansous-estimation du champ de
température. Cette étude compléte ainsi lI'approtttéorique présentée précédemment.
L’équilibre thermique d’un filament chauffé par efffJoule et exposé a I'air ambiant est
déterminé par les pertes de chaleur convectivadgtive et par la conduction vers les fils de
Wollaston. En considérant la plage de températdigdisation de ces sondes, les pertes de
chaleur par rayonnement peuvent étre aisémentgéégli L'estimation des pertes convectives
est obtenue a partir d’'une approche empirique éin@mene et sera présentée plus en détail
dans la suite de ce manuscrit. L'application decdarélation deTsubouchiaboutit a un
coefficient de convectioh valable en tout point de la surface du filamenQRIL975]. D’'une
valeur de 1000 W.ifK ™%, ce coefficient améne les auteurs & évaluer |&ibotion des pertes
convectives a 6 % des pertes totales lorsque ldesea trouve loin de tout échantillon. La
figure I-13 présente I'évolution de la puissancecglqueAP nécessaire au maintien de la
température de la sonde. L'étude est realisée atemeérature de 40 °C au dessus de
I'ambiant avec cinq échantillons de conductivitérthique connue : verre, mica, tantale, zinc
et or. Ces mesures sont en désaccord avec cewnepaRuizet révélent trés clairement
la non-linéarité de la puissandP en fonction de la conductivité thermique [RUI1998]

Elecirical energy
AP (W)

2150

2100 - +
2050
3 +
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1950
1900 JF
1850 . . . T ! k (Wom K
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Figure I-13:  Variation de I'énergie électrique dssipée dans I'élément chauffant en fonction de la

conductivité thermique de I'échantillon [GOM2001] [GOM1999a].

La non-linéarité de la puissance dissipée est ggale observée par I'équipe de
Tsukruk [TSU2003]. Avec l'objectif d'évaluer de miare quantitative les propriétés
thermiques des matériaux polymeres, les auteursi@rgloppé un modele théorique simple.
Leur approche repose sur I'expression de la digsipale chaleur vers I'échantillanQ a
travers une aire de contact donnée en régime gtetgijue [JAE1942] :
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AQ = % TTA.R.AT Equation I-3

ou 4T est la différence de température initiale entreolade et I'échantillon,
R est le rayon de contact effectif de la sonde tigurea la surface de I'échantillon,
et/ est la conductivité thermique composite définielpaelation :

2_1 1 A
—=—+— Equation I-4
A A A,

avechs et, les conductivites thermiques respectives de I'gtlen et de la sonde. Le rayon
de contact effectif est évalué a partir du modéeHertz. L'expression de la puissance
dissipée peut ainsi s’écrire sous la forme :

AQ 3 AR, .
E = é(mj Equation I-5

Il apparait alors que la conductivité thermiquefitiment 1, joue un réle important dans
I'évolution de la puissance dissipée. Lorsque lademtivité thermique de I'échantilldn est
inférieure al,, la puissance dissipée vers |'échantillon dépemacipalement deis.
Inversement lorsquels est supérieure &, la puissance devient indépendante de la
conductivité thermique de I'échantillon.
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Figure I-14 :  Variations de la dissipation de chaur réduite en fonction du rapport des conductivité

thermiques de I'échantillon et de la sonde [TSU2003

L’évolution relevée expérimentalement et présestéda figure 1-14 met en évidence
I'articulation des deux comportements autour dedbeur de la conductivité thermique du
filament 4,. Les auteurs démontrent ainsi la grande sensildlt la sonde aux matériaux de
faibles conductivités thermiques. L'inconvénientagemodeéle est la non prise en charge des
flux de chaleur perdus intervenant dans I'équilithermique de la sonde. La puissance
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électrique nécessaire au maintien de la températeréa sonde est, dans ces conditions,
transférée en totalité a I'échantillon. Cette appeone permet donc la réalisation de mesures
guantitatives.

Cette évolution de la puissance dissipée est cnééirpar les travaux deuo et al.
réalisés au sein de notre laboratoire [GUO2004hsDie but d'estimer les variations de
conductivité thermique d’échantillons de titane @sructurés, les auteurs utilisent une
méthode d’étalonnage de ce type. Pour ce fairesérie de onze matériaux étalons est utilisée
pour étudier les variations de puissances éledsiglissipées dans I'élément thermorésistif de
la sonde. La figure 1-15 représente I'évolutionceéelux dissipé en fonction de la conductivité
thermique. Ces travaux mettent en évidence, eniprerapproximation, deux comportements
linéaires de la sonde :

¢ Pour des valeurs de conductivité thermique inféeea 57 W.MK™, une
régression linéaire fournit une pente de 38.40K,

¢ Tandis que pour les valeurs supérieures, une perfielé® m.K est obtenue.

La conductivité thermique du titane & I'état puisig@ant aux alentours de 20 W:Ki
! la premiére plage de variations est retenue pette étude. Par I'utilisation de cette
méthode la conductivité thermique de la matriceesimée & 24,6 W.HK™ tandis que celle
de la couche nanostructurée est estimée a 5,2'W'nies auteurs évaluent ainsi le profil de
conductivité thermique d0 aux changements de streictes matériaux. Dans ce qui suit nous
présentons une approche plus fine de I'équilibegntique régnant dans la sonde hors et en
contact [GOM1999a] [GOM2001].

35 T T T T T T T

100 1500 200 250 300 350 400

K, (W' K"

Figure I-15:  Variation du flux de chaleur dissipépar la sonde en fonction de la conductivité therngjue
de I'échantillon [GUO2004].

Une attention particuliére étant apportée a I'élatsurface de ces échantillons, les
variations de l'aire de contact sont négligeablesma mesure a I'autre et d’un échantillon a
l'autre. L’évolution de la puissance dissipée naitpgonc étre expliquée de cette fagon
[GUO2004]. De plus le comportement mécanique deolade ne permet pas d’évaluer une
variation notable de la surface de contact liée propriétés mécaniques des échantillons
utilisés. Gomeset al. étudient une possible variation de la résistaheenique de contact
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sonde-échantillorR. pour expliquer ces résultats [GOM2001]. D’'aprediti&rature, cette
résistance de contact peut s’exprimer suivantléiom [CAR1959] :

2
TTal,

Rc:

Equation 1-6

aveca le rayon de l'aire de contact, &tla conductivité thermique de I'échantillon. En ¢&ffe
lorsque la conductivité thermigue augmente, la résistance de contact décroit ediaptde

ce fait 'augmentation du flux transmis a I'échdati. D’aprés la loi de Fourier cette
élévation est linéaire. La différence de comportetentre le flux généré dans la sonde et
celui transmis vers I'échantillon trouverait sonigorte dans |'établissement des pertes
parasites tel que le flux conductif vers les fiks \Wollaston. Pour tenter d’élucider ce point,
un modele basé sur la recherche du profil de teatyér au sein de I'élément thermorésistif
lors du contact a été établi. Ce modele reposerseiforme unidimensionnelle de I'équation
de la chaleur :

2 _ 2
0 ng)+ hp(T, T(z))+pl2 h-a (1,-T(z)=0 Equation 1-7
P oz S, S, P

ou  Jpestla conductivité thermique de I'élément therésastif,

h coefficient d’échange convectif a la surface danfient,

p etS, respectivement le périmetre et la surface dedacsedu filament,

| courant électrique traversant la sonde,

p et a, respectivement la résistivité électrique du filamet son coefficient en
température.

Le premier terme traduit les pertes thermiquescpaduction a travers le filament, le
deuxieme représente les échanges convectifs ardrdaesurface latérale et le dernier
caractérise la génération de chaleur par effeteJdlette approche fait intervenir un certain
nombre d’hypothéses. Ainsi seule une demi-sondeésiperpendiculairement a I’échantillon
est considérée. Toutes les pertes radiatives sglig@és ainsi que les pertes convectives a la
surface de I'échantillon. La température sur urntice du filament est supposée uniforme.

La solution de cette équation différentielle préamfbrme suivante :
T(z)= Ae™ +Be™+C Equation -8
avec les constantes

A8, la, 0, -T.)-1

C Equation 1-9
pa,l?/S, ~hp et
hp-pa 1?/S
m= Sl /p Equation I-10
A4S,
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dans lesquelles les températufg®t T, sont respectivement les températures de réfémtnce
de I'air ambiant.

Les constanted et B sont obtenues a partir des conditions aux limiteaspremiére
impose a la température moyenne du filament d'é&mgale a la consigne fixée
expérimentalement. La seconde décrit les pertemtfaees de la sonde vers I'échantillon par
I'introduction d’'une résistance thermique de cohtatravers la loi de Fourier. La résolution
du systéme aboutit aux expressions suivantes :

(c-7,)mL+Ble™ -1)

= Equation 1-11
e™ -1 a
C-T C-T,mL C-
ZApSpmle r:f - ( 1 Ofn)L Lol
et B= € Rie meL 1 Ric Equation 1-12
21 s, mle™ +1)+ &

hc

ou L est la demi-longueur du filamery, la résistance thermique de contact total@gta
température de la sonde. Cette derniere compremdiEtance thermique liée a la constriction
des lignes de flux a travers la zone d’écharggs;ainsi que celles relatives aux échanges par
conduction a travers le contact solide-solideet le film d’eau présent a la surface de
I'échantillon R. Les résistances de constriction et de contaadessblide sont évaluées en
premiere approximation a partir de I'expression, leél le rayona est caractéristique du
phénomeéne étudié (respectivemantet a;). La résistance thermique engendrée par le film
d’eau est supposée constante quel que soit I'éldbanet est calculée a partir de la
description utilisée pdruo et al. [LUO1997c]. Le rayon de contact solide-solide cdtulé a
partir du modéle de Hertz et évalué a 80 nm avdartze d’application de la sonde utilisée.
Le rayon du contact thermique, encadrant I'ensembtetransferts, est supposée circulaire et
€gale au rayon du ménisque d’eau. lls estimerdaylerr du phénomene de constriction a 306

nm en accord avec les dimensions du filament.

Tz °0)

Glass (116 W.m K ")
= Mica (5 W.m.K™)
e ey 1 T
S — ~— , . Tlantalum (57.6 W.m LK
-~ Zinc (116 W K"
—

20 40 601 80 T](K} z{pm)
Wollaston-platinum interface Probe-sample contact
Figure 1-16 : Profils théoriques de température ldong d’un demi-filament pour une sonde en contact

avec des échantillons de conductivités thermiquesfiégrentes [GOM2001] [GOM1999a].
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Avec ce modéleGomeset al. mettent en évidence les variations du profil de
température au sein du I'élément thermorésistiff@rction des conditions d’utilisations
[GOM2001]. La figure I-16 compare le profil de teémgture d’'une sonde seule a ceux
obtenus en contact avec différents échantillons Bsultats indiquent, ainsi, que cette
distribution de température varie en fonction dedaductivité thermique des échantillons.
On remarque également la concordance entre le | ptb@orique et celui relevé
expérimentalement [GOM2001].

Afin de préciser I'équilibre énergétiqgue au sein ke sonde en contact, les
contributions respectives des flux de chaleur détévaluées. La figure I-17 représente la
répartition de ces flux. Il apparait, alors, queflgtes de chaleur de la pointe vers son support
sont prédominantes. Ces fuites s’atténuent avegientation de la conductivité thermique
au bénéfice du transfert vers I'échantillon. Airddiaque systeme sonde-échantillon est
caractérisé par un équilibre thermique. La puissanectriguedP nécessaire au maintien de
la température de la sonde doit par conséquerirg@ous la forme :

AP=Q, -Q,. =(Q.(A)-Q.)+ Q. () Equation I-13
ou Quc et Qpa SONt les puissances nécessaires au maintien menf@érature lorsque la
sonde se trouve respectivement en contact et batadt,

Q'w(/s) caractérise la dépendance a la conductivité tlgemnidu flux de chaleur
évacue par les fils de Wollaston lorsque la sorelgalive en contact,

Qu est le flux évacué par les fils de Wollaston loesép sonde se trouve hors contact,

Qs(4s) caractérise la dépendance a la conductivité tlemnidu flux de chaleur
transféré a I'échantillon.
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Figure 1-17 : Estimation de la répartition des petes de chaleur au sein de I'élément chauffant d'une

sonde thermorésistive [GOM2001] [GOM1999a].

La figure 1-18 présente la répartition des fluxateleur s’établissant entre la sonde et
I'échantillon. Il apparait que la puissance traréd#épar conduction solide-solide augmente
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avec la conductivité thermique de I'échantillon pdavenir prépondérante par rapport a celle
transférée a travers le ménisque d’eau. Le mécandantransfert de chaleur dépend donc
fortement de la conductivité thermique de I'écHiomi Ces constatations confirment les
résultats présentés par ces mémes auteurs deussaaungaravant [GOM1999]. Une étude de
sensibilité d’une approche analytique similaireetéwgue la sonde est d’autant plus sensible a
la conductivité thermique de I'échantillon que cerrder est bon isolant thermique
[LEF2003]. Elle démontre également que la sengébélu rayon de contact est maximale pour
les échantillons dont la conductivité thermiquevessine de 1 W.m.K™.

e

Al /

Q. {nW)
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the waier bridge

Cilass Mhica Tantalum fin

Figure 1-18 : Répartition des flux de chaleur échagés entre la sonde et I'échantillon [GOM2001]
[GOM1999a].

Avec l'objectif de s’affranchir des perturbationgpographiques sur la mesure des
propriétés thermiqueklapeteket al. ont récemment appliqué une méthode dite du «uésea
de neurones » (NN : Neural Network) a des échansll de cellules photovoltaiques
[KLA2006]. Cette technique est appliquée depuisigiurs années a certains domaines faisant
intervenir des couplages trop complexes pour éteetés de facon analytique. La
méconnaissance des géométries de surface de ltdidmaat de la sonde thermique ainsi que
de leurs conductivités thermiques apparentes rengrdbleme complexe. La méthode du
réseau de neurones repose sur la formation d’uen@sie de nceuds dits d’entrée et de sortie
interconnectés et pondérés. L’élément crucial die eceéthode est la détermination du poids
affecté a chaque nceud. En pratique celle-ci eBsééade maniére itérative a partir d'images
acquises par SThM et AFM. Pour étre efficace uregenopographique doit étre obtenue sur
chaque échantillon et sur une zone présentantugusité similaire a la zone étudiée (image
SThM). La répartition des aspeérités étant aléatmirecette zone, plusieurs acquisitions sont
nécessaires a I'optimisation de la procédure. Laoigle la rugosité sur I'image thermique est
alors simulé puis dissocié de la mesure par saigtna Dans leurs travaux les auteurs ont
supposé que la rugosité de la surface était honeogenl’ensemble de I'échantillon. Cette
méthode a alors été utilisée pour simuler la rugasila surface de I'échantillon de cellules
photovoltaiques. La soustraction de ce résultdin@adge thermique a ainsi pu mettre en
évidence la présence d'une électrode de conneXigord 1-19). L'étude démontre la
possibilité de s’affranchir partiellement de la osgé de surface. Toutefois les auteurs
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mettent en garde envers la complexité de cette adétldans les cas ou les propriétés
meécaniques et I'état de surface du matériau présede fortes hétérogénéites.

10 20 30 40 S0 60 70 apm 10 0 a0 40 S0 B3 70
(atn il | o) i | [ ©) opmw 20 30 40 s 80 70

4g.2mV - 44.9mV

0.0 mV 0.0 my

Figure I-19:  Application de la méthode du réseaudle neurones. a : image topographique d'une cellule
photovoltaique, b : image a contraste de conductié thermique, c : cartographie corrigée
de la conductivité thermique [KLA2006].

[.2.2 Le mode alternatif

L’excitation thermique alternative est une méthadeonnue pour I'obtention des
propriétés thermiques des matériaux [COR1911] [HEBIE] [FRE1977] [BIR1987] et le
contréle du volume de matiere sondé par ajustement fréquence de modulation de la
source [OPS1982] [ING1983]. La méthode 8st I'une des techniques caractérisant le mode
de fonctionnement a courant alternatif du SThM [AQARBI0] [MO01996] [ROH2006].

En théorie un dispositif de mesure bénéficiant doden alternatif permettrait
I'obtention locale des propriétés thermiques d’wstériau. Le microscope thermique a sonde
locale fut associé a cette méthode pour la prenfigiee en 1995 par I'équipe dBalk
[BAL1995]. Pour ce faire un dispositif supplémengaiest ajouté au circuit électrique
caractéristique du mode de fonctionnement a terpéraonstante. Une tension alternative
est alors additionnée a la tension d’asservisseamliquée au pont de Wheatstone de fagon
a moduler I'échauffement de I'élément thermorésiti la sonde. Ce dispositif est présenté
dans le chapitre Il (figure II-7). Le signal auxrbes de la sonde est ensuite analysé par
I'intermédiaire d’'un amplificateur a détection spngne. Les auteurs démontrent une
amélioration significative de la résolution latérale la pointe avec une valeur de 30 nm. lls
associent cet effet a la réduction du volume deiématsondé avec l'augmentation de la
fréquence de modulation.

La méthode & fut utilisée parCahill et al. en 1987 pour estimer la conductivité
thermique de matériaux amorphes [CAH1987]. L'oragjité de leur approche réside dans
I'utilisation d’'une bande chauffante a la fois comsource de chaleur et comme détecteur.
De plus cette fine bande de largeur inférieure 8 ®n est déposée par lithographie
directement a la surface de I'échantillon. La md&éhas fut également utilisée la méme année
pour étudier la dépendance en fréquence de lawhspécifique de liquide sur une plage de
frequence s’étendant de 0,01 a 3000 Hz [BIR198&]sande de résistance électridRyeest
chauffée au moyen d’'un courant modiyée la forme :
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1, (t)=1, +1, Eodat + ¢,) Equation I-14

dans laquelld, et 1, représentent respectivement les composantes genginalternative du
courant, e, le déphasage initial.

Ainsi la puissance électrique dissipée s’exprime :
Iy

2
p)= R, (t).(loz W1 21,1, codar) +'71cos(za)j E quation I-15

L’expression de la température de la sonde se md#tera partir de cette puissance. La
relation est complexe puisqu’elle dépend d’'un graochbre de facteurs tels que la géométrie
de la sonde et les coefficients d’échanges de ewhalec le milieu environnant. Néanmoins
I'expression de la température doit contenir la métistribution spectrale que celle de la
puissance. Elle s’écrit :

T(t) =T +T, COE(CUt + ¢z)+T2 COE(ZQI + ¢3) Equation I-16

ou T4 représente la composante continue de la tempéraluret T, représentent les
amplitudes respectives au fondamental et au set@mohonique, etp, et @3 sont les
déphasages correspondants. La résistance éleatiegaesonde varie de fagon linéaire avec la
température et s’écrit donc de la maniére suivante

R, (t)= R0[1+ a'(T(t)—TO)] Equation 1-17

ou Ry est la résistance de la sonde a la températuréféeenceT, et a le coefficient en
température associé.

Soit R, (t) =R, (1+a(T,. —T,))+ aRyT, codat + ¢,) + aR;T, cod2at + ¢,) Equation I-18

Le signal détecté aux bornes de la sonde est détepar la loi d’Ohm :
T,1
V,lt) = Rlo(t+ afT,, ~T,)+ T2 codg,)
aROTZIl
+ Ro|1(1+ a(Tdc _To))coia’t) + aRoTll 0 COiCut + ¢2)+TC046¢I + ¢3)
+aR)T, 1 cos2at +4,)+ T cog2at + 6,)

Tl .
+%co 3at + @) Equation 1-19
Cette expression relativement complexe montre gué ls terme au troisieme harmonique
dépend uniquement de la composante modulée duntoetade la loi d’évolution de la

résistance électrique de I'élément thermo-résistif. méthode @ se base sur la mesure de
cette composante afin d’évaluer 'amplitude de niation de la température de la sonde. Les
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sighaux recherchés étant relativement faibles, ant gle Wheatstone et une détection
synchrone sont employés. Ces deux instrumentgséséntés dans le chapitre IlI.

Les oscillations de cette température sont aloifiségs pour déterminer la
conductivité thermique du matériau situé sous ladbathermo-résistive. Pour ce faire les
auteurs ont recherché la solution exacte de I'éguataractérisant 'amplitude d’oscillation
du champ de température a une distar’ene bande chauffant [CAR1959], soit :

AT = % K,(qr) Equation 1-20

ou P/l est 'amplitude de la puissance par unité de lenggénérée par I'élément chauffant,
/. est la conductivité thermique, Kt est la fonction de Bessel modifiée d’ordre zérett€
expression peut étre approximée de la facon swévant

P e tiont
AT = 7 C In(a))] Equation 1-21

en faisant apparaitre un terme indépendant dédménce de modulatidhlequel implique la
diffusivité thermique du matériau et la diametrd’dee de contact.

En incorporant cette relation dans I'expressionladleomposante au troisieme harmonique
Vs, I'évolution de cette derniére apparait inversemgmoportionnelle a la conductivité
thermique de I'échantillon :

Vs, = %}Iﬂlp (C - In(w))cod3at + ¢,) Equation 1-22

Cabhill et al.démontrent que leur approche permet la mesura denductivité thermique des
matériaux et le suivi de son évolution sur une @ldg température s’étendant de 30 a 750 K
tout en négligeant les pertes radiatives [CAH1987].

Cette approche fut reprise par l'équipe @alk en l'adaptant au filament
micrométrique d’'une sonde thermo-résistive de tWmlaston [FIE1999]. lIs étudient alors
les variations spatiales de la conductivité thetraigl’'un film de diamant. La figure 1-20
présente I'évolution en fréquence du signal mesemédeux points caractéristiques de
I’échantillon. Afin d’estimer la part de la puiss&nélectrique cédée a I'échantilléh la
sonde est calibrée au moyen d’'un échantillon déreéte caractérisé par un état de surface
similaire a [I'échantillon inconnu et en suivant @éthode soustractive présentée
précédemment. Ills démontrent alors I'évolution tdgaique de la réponse de la sonde.
L’estimation de la conductivité thermique est ré&di a partir de la mesure de la tendign

pour deux fréquences d’excitation distinctes erigpant la relation suivante :

Vaps = aRl,P In(cy) - In(ew, )] Equation I-23

Vs
477

w,1 -
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De cette facon les auteurs s’affranchissent deistiars de puissance dissipBediées aux
variations de la surface de contact sonde matdrewr. méthode est vérifiée par la mesure de
la conductivité thermique de I'argent avec une dton inférieure & 2 % de la valeur
habituellement admise. Appliquée a un film de diathane dispersion de la conductivité
thermique de prés de 300 WK™ est signalée. La valeur maximale de la conduétivit
thermique de ce film est évaluée a environ 700 YWt (figure 1-20), laquelle est nettement
inférieure & la conductivit¢ du diamant naturelviron 2000 W.n.K™). Les auteurs
démontrent ainsi la validité de la méthode &opliquée a la sonde thermo-résistive de type
Wollaston et ceci malgré la tres grande différerd® géométrie avec le dispositif

expérimental développé et validé @ahill [CAH1987].
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Figure 1-20 : Evolution de la tension aux bornes € la sonde en fonction de la fréquence de modulatio

en deux endroits distincts d'un méme échantillon. & modéle se révéle étre en parfait
accord avec I'expérience. L'évolution en 3/du signal mesuré est démontrée [FIE1999].

Notre équipe de recherche sous la directiorPdidippe GROSSEIla développé une
approche originale du transfert de chaleur danssysieme sonde-échantillon sous une
excitation alternative. Dans ce mode de fonctiorer@nte flux de chaleur s’apparente a un
phénoméne de propagation d’onde de diffusion. Laéign de diffusion de la chaleur peut
s'écrire sous forme de I'équivalent thermique déqliation de Helmholtz [DEP1996]
[GRO1997a] [GRO1997h], soit :

AT +i ﬁT = < Equation 1-24
a A

ou ¢ est la densité de puissance de la source de cheleuet 1 sont respectivement la
diffusivité et la conductivité thermique. La sotutitemporelle de ce type d’équation est ainsi
de la forme :

T(f,t) = T(f)exr(— [ Cvt) Equation 1-25

La convention de phase sur le terme temporel retdouest volontairement liée a la
définition de la transformée de Fourier. Le gratlide température dans une section étant
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négligeable, I'élément actif de la sonde thermdsitbge est décrit comme une ailette
thermique. Il est modélisé par un cylindre metakicqde rayorr, et de hauteuk,. Disposé
perpendiculaire a la surface de I'échantillon, &ément n’entre en contact qu’'a travers son
extrémité plane. L'extrémité opposée est quantl@ située en contact avec le support
métallique de la pointe. Ce support est suppodseéain puits thermique parfait et impose
un champ de température alternatif nul. Les pedeschaleur le long de la sonde sont
négligées de sorte que le transfert de chaleur keemilieu environnant se localise sur
I'extrémité inférieure. Sous ces conditions la whkfbn de la chaleur dans la sonde se
caractérise par un probléme unidimensionnel.

Le modéle prend en compte I'échantillon et l'airvieonnant supposés tous deux
homogenes et dont les caractéristiques physiques isotropes et indépendantes de la
température. L'échantillon est d’épaisseur finied&txtension latérale infinie. Le systeme
échantillon-environnement est alors décrit de manidridimensionnelle comme un
multicouche thermique et traité par une méthoderrsiee [TRA1997a] [GRO1997b]. La
résolution du probleme dans son ensemble nécésgitigt d'une connexion entre la réponse
unidimensionnelle de la pointe et la descriptiaditmensionnelle du systéme échantillon-
environnement. Pour ce faire deux modeles décrilemtinteractions thermiques pointe-
échantillons sont proposés. Dans le premier modéebdrémité de la pointe est considérée
comme une source d’'onde thermique dans le miliegpleor dans lequel baigne le systeme
sonde-échantillon. La source plane peut entre athe décomposée en aires d’échanges
élémentaires afin de tenir compte de la forme eéddl la pointe. Dans le second, I'échange
thermique sonde-échantillon est modélisé par ussstedce thermique de contact pouvant
décrire 'ensemble des modes de transferts teldequayonnement, I'échange balistique ou la
conductionvia le ménisque d’eau.

Le probleme incluant un milieu coupleur (c'est-gediair environnant) est résolu en
émettant les deux hypothéses suivantes [DEP1990M®98] :

¢ La températurel, de I'extrémité plane de la pointe est égale a teyanne du
champ de température tridimensionnel sur l'airecliange thermique entre la pointe et le
milieu coupleur :

<Tc> =T, Equation I-26

¢ La densité de flux de chaledra I'extrémité plane de la pointe est la sourcerpou
toute la structure tridimensionnelle. Ainsi la serast ramenée a une source plane d’épaisseur
négligeable dispersant une puissance thermique ¢g@meo(voir figure 1-21a) :

o=-20 Equation 1-27

L’introduction du signe négatif dans cette expmsdacilite la description de linterfacage
entre la pointe et le milieu coupleur.

En ce qui concerne le probleme incluant une résistahermique de contact (voir
figure 1-21b), le systeme étudié ne prend pas empt® de milieu coupleur. Il se constitue de
la pointe, de I'échantillon et d’un milieu situé déace arriere de I'échantillon. Comme
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précédemment, la sonde est remplacée par une solaree limitée dissipant une densité de
puissance thermique L’'équation de couplage thermique utilisée commeoade condition
aux limites a la surface de I'échantillon s’écatis la forme :

®= C(Tp —<TS>) Equation |-28

ou C représente le coefficient effectif de I'échangerthique et correspond a l'inverse de la
résistance thermique décrivant le transfert de etliapointe-échantillon. Comme pour la

description précédente, la densité de flixest le parametre permettant le lien entre la
réponse unidimensionnelle de la pointe et la répamndimensionnelle de I'échantillon.

T=0
probe
g % g %
T
El P b T
- ——1——____%__0 ‘/}lki- O
- T,
£ T. s
thermal 2 ’}\
resistance sample sample
a) b)
Figure I-21 :  Description géométrique du systéeme omde-échantillon dans le cas d'un échange

thermique a travers un milieu coupleur (a) et par lintermédiaire d'une résistance
thermique (b) [GOM2000].

L’originalité de cette approche est de décrireylté&me étudié comme un multicouche
constitué des éléments suivants : les régions derlde situées au dessus et en dessous de la
source plane de chaleur, le milieu coupleur leécdgant (premiere description), I'échantillon
et le milieu présent en face arriere de I'échati[TRA1997]. Dans chacune de ces couches
homogenes, le champ de température alternatifgieritdécomposé en deux spectres d’ondes
planes bidimensionnelles [DEP1996] tels que :

T(X, Y, Z) Z%T'” dIZ[T+(kX, K, X +T_(kx, ky)e_iﬂ]@(Xk*+yky) Equation 1-29

b
avec X = (i @_ k> - kjj , Re(,Y) >0 Equation 1-30
a

ou ky etky sont les variables de I'espace de Fourigrest la troisieme composante du vecteur
d’'onde thermique dans l'espace de Fouri&f. et T représentent respectivement les

composantes progressive et régressive du chamgngetature. Chaque spectre est relié aux
autres par les conditions de continuité de la teaipée et de conservation du flux de la

chaleur. Ainsi en prenant compte de I'ensemble e eonditions, chaque composante du
spectre d’'ondes planes peut s’écrire sous la forme
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T, =0T +0, Equation I-31

ou lindice n désigne la couche concernég,, représente le coefficient de réflexion
généralisé di a l'interface considéréd etreprésente le terme source généralisé lequel prend
en compte la source de chaleur dans la zone vasiles contributions thermiques dues aux
éventuels défauts dans I'échantillon.

Sous ces conditions le flux de chaleur par unitdre’a travers I'extrémité inférieure
de la pointe s’exprime en fonction de la composdijte

® =ik, y,[T:-0,)-0,] Equation I-32
! 2iXpZp .
avec O, =-e" et 0, == ¢ C g Equation I-33
2ix k, | e

A ce stade les derniéres inconnues sont :

¢ T pour la description tridimensionnelle du champ tdenpérature dans le
systeme milieu coupleur-échantillon,

¢ T, pour la description unidimensionnelle du champ température dans la
pointe.

Ces deux grandeurs sont reliées I'une a lautre Ipar équations 1-26, 1-27 et [-28.
L'utilisation de ces conditions aux limites a paifet de remplacer la pointe par une pastille
chauffante limitée de surface identique a celld’eltrémité de la pointe et de densité de
puissance thermique homogene. Ainsi I'hypothéseadplage (I-27) donnant I'expression de
la source thermique pour le probléme tridimensibpeeat s’écrire sous la forme :

a(x,y) = —20H(x,y) Equation 1-34

ou H (x, y) est une fonction forme égale a l'unité sur laacefd’€échange de rayopet égale
a zéro ailleurs.

Dans le cas d'un échange de chaleur entre la peiritéchantillon a travers un milieu
coupleur, le développement dans l'espace de Fouwlésr relations précédentes permet
d'établir 'expression du coefficient de températli; suivant :

T = . _<B> Equation 1-35
P -0 A -f+o,)
AX ~ ,
avec Alx,y)= IFT{—AP—X”(H DC)H} Equation I-36
AX ~ o
B(x,y)= IFT{DC + Dp/‘p—)(p(1+ DC)H} Equation I-37
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ou IFT désigne la transformée de Fourier inverdar@nsionnelle et est la transformée de
Fourier bidimensionnelle de la fonction forigx,y). L'opérateur<.> représente la moyenne
de la valeur considérée sur l'aire de I'échangentiicpue entre la pointe et le milieu coupleur.
L’'expression de la composante alternatiyede la température a I'extrémité de la pointe
s’écrit alors :

— Dp(l_D pXA>_(1+D p)<8>
b0, A bo,)

Equation 1-38

Dans le cas d’'un échange de chaleur entre la petritéchantillonvia un coefficient
effectif de couplage thermique, la procédure de résolution du probléme est sirailat
aboutit a I'expression suivante :

T,=0,[1-— (1+D P)(D +MpXP) Equation 1-39
_Mpo(l_Dp)"'(D-FDp)
2 .
avec D= C—ﬂ, et F= IFT{I—:H-DS I-T} Equation 1-40
1+C(F) Ax 1-0,

ou F est la réponse tridimensionnelle liée a la sowteechaleur localisée en surface de
I'échantillon. La détermination de la températuee ld pointe nécessite la connaissance du
coefficient de couplag€.

Les auteurs ont utilisé leur premier modéle powdiér I'importance du milieu
coupleur. La sonde est chauffée par une puissandamV a une fréquence de modulation de
70 Hz. La figure 1-22 représente I'évolution dupap T,/T,o de la température au bout de la
pointe en présence de I'échantillon et de cellalesence de I'échantillon en fonction de la
distance sonde-échantillon. L'influence de la pnésed’eau a la surface de I'échantillon est
ainsi étudiée et montre 'augmentation de I'effetocduplage par rapport a I'air quelle que soit
la distance sonde-échantillon.

En comparant les résultats obtenus a partir denegele tridimensionnel a ceux des
modeles unidimensionnels disponibles dans ladittée [HAM1996] [LUO1997], les auteurs
démontrent un effet de couplage plus important daec modéle 3D qu’avec le modéle 1D
(figure 1-22) [GOM2000]. Quel que soit le milieuwgadeur, chaque courbe se décompose en
trois régimes correspondant a un comportementcpdigi. Ainsi de 1 & 100 nm le couplage
thermique est maximum, de 100 nm a 10 um le coepthginue fortement pour devenir
négligeable aux distances plus grandes et insergilal nature de I'échantillon.
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Figure 1-22 : Evolution du rapport Ty/T, pour un échantillon de cuivre en fonction de la ditance
sonde-échantillon. Les cas unidimensionnel et tridiensionnel sont comparés pour les
courtes et longues distances [GOM2000].

Avec l'objectif d’étudier la résolution spatialeutie sonde SThM, les auteurs ont
entrepris la modélisation d'inhomogénéités de dssmars finies a l'intérieur ou en surface
d’un échantillon [GOM1998]. Pour ce faire un peéfaut supposé plat et de forme discoidale
est placé a une profondems sous la surface de I'échantillon monocouche, hamneget
d’épaisseur finie du précédent modéle (figure )21@e défaut est modélisé par une
résistance thermique supposée constante sur tawtargace. En conséquence le champ de
température de I'échantillon se décompose en déaxnps distincts nommeék; situé au
dessus du défaut &t, situé en dessous du défaut. Ces deux champs gerature sont liés
par 'expression suivante :

Ts(x, Y, zR) = Tsu(x, Y, ZR) + RHR(x, y)CDR(x, 2 ZR) Equation I-41

ou Hg représente une fonction forme égale a un surrfacidu défaut et zéro ailleui est

la valeur de la résistance thermique par unitérel’at g est la densité de flux de chaleur
traversant la résistance. Pour faciliter la résofutle ce probléme les auteurs ont adopté une
procédure d’approximations successives résumélepdeux relations suivantes :

[T]j = RHR[q)]j—lv [Ts _Tsu]j+]_ = [T]j Equation 1-42

ou z caracteérise la discontinuité en température résuttu terme de droite de I'équation [-41.
Pourj = 1, la série d’itération commence avec une déretflux de chaleubr obtenue sans

la présence du défaut. Pour obtenir une précisitisfaisante sur le champ de température, un
minimum de 3 itérations ainsi qu’une résistancerthgue inférieure a I® K.m2W™ sont
nécessaires. A partir de leur modele, les autewtdent en évidence l'augmentation de la
réponse de la sonde en fonction des dimensionalesédu défaut. Ils soulignent également
que pour les faibles valeurs de résistance themnpractérisant le défaut, la résolution
latérale est limitée par la forme de la pointe.n@mlele est utilisé pour simuler la réponse de
la pointe dans le cas ol deux défauts similaiRes {0’ K.m>.W™ etrg = 80 pm) sont situés
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dans le méme plan et espacés latéralement de 20Q0'upmnde l'autre. La figure [-23
représente les variations de 'amplitude de la tmaprre de la pointe au cours d’une ligne de
balayage de la surface de I'échantillon pour tpstfondeurszy distinctes. Dans chaque cas,
les deux résistances sont clairement distinguéd® s simulations en fonction du rayon de
la pointe révelent 'amélioration notable de laoléson latérale lorsque le rayon diminue.

Apex probe
temperature amplitude, K

0.2 0 02
Distance between the apex probe and the
middle of the two resistances [mm]

Figure I-23 :  Simulation de I'amplitude de la temgrature pour une ligne de balayage de la surface de
balayage a I'aplomb de deux résistances thermique3rois profondeurs de localisation
sont retenues : * 1 um, + 5 pm et ° 50 pm [GOM1998]

L'algorithme FFT utilisé dans cette approche esttipaiérement bien adapté a
I'obtention rapide des réponses dans le cas d'ditloas stratifiéss ou comportant des
inhomogénéités localisées. Cependant ces possshil&croissent rapidement lorsque le rayon
de la surface d’échange thermique devient inféel® um [DEP2003].

Pour surmonter ce handicap, une autre approchasent pas appel a cet algorithme a
été développée pour étudier le champ de tempéraidimensionnel au sein d’'un échantillon
[DEP2003]. Dans ce modéle, une source de chaldimdague, d’épaisseur négligeable et de
50 nm de rayon §), est déposée a la surface de I'échantillon enpeta modélisation de la
surface d’échange avec la sonde chauffante. Rappealae I'hypothése d'une surface de
contact de trés petites dimensions est envisageabigpte tenu des résultats présentés
précédemment stipulant que les transferts de dhalets un échantillon conducteur se
réalisent principalement par conduction [GOM1999BOM2001]. Les autres modes de
transfert de chaleur sont alors négligés. La teatpég moyenne de la source chauffante est
évaluée a partir d'un développement dans I'espazeraurier et s’écrit sous la forme
suivante :

Equation 1-43

_2ot . [ake)
)= A '([dk.k((ih/ﬁ)+ (ia)/a)—kz)
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ou @ est la densité du flux de chaleur fournie pardarse, et k est une variable de I'espace
de Fourier.A et a représentent respectivement la conductivité ddiffasivité thermique de
I'échantillon. L’équation integre un coefficieht d’échange par convection naturelle relatif
aux pertes de I'échantillon vers le milieu enviranthh Ces calculs sont présentés en détail en
annexe n°l. Il est ainsi démontré que dans le eagdhantillons homogenes présentant une
grande diffusivité thermique, tels que les métdesx réponses en continu et en alternatif a une
fréquence supérieure a 1 MHz se superposent parfaitt. Ces modélisations révélent
également que les courbes d’isothermie devienng@mérgjues a longue distance. La zone
chauffée se révéle limitée au voisinage de la sehdemble indépendante de la fréquence de
modulation.

Apres le développement d’'un modéle caractérisanased’'un échantillon homogene,
de petites inhomogénéités subsurfaciques sontdintes et résolues par l'utilisation de la
premiere approximation de Born. L'utilisation ddteeapproximation reposant sur le principe
de décomposition des propriétés thermiques desriaatépermet la prise en compte d’'une
petite inhomogénéité sphérique. Cette approche affrx auteurs la possibilité d’étudier le
champ de température de I'échantillon a conditiole ¢g défaut se situe a une distance
suffisamment grande de la source de chaleur (tgomgunt> 1,5rs). Ainsi en un point donné
A de I'échantillon, la température est définie gasdmme de :

¢ Latempérature dans le cas d’'un échantillon homegean I'équation A1-9,

¢ Etde deux perturbations résultant de la présered#fautD et de son imagp’
par rapport a la surface. Le champ de températmérg par I'imag®’ du défaut est calculé
a partir de considérations de symétrie selon kediaé les pertes convectives a la surface de
I’échantillon sont négligées.

Les détails du calcul sont présentés dans I'anm&geet aboutissent a la relation
suivante :

T(A) =T, (A) + Tl(A, D) + Tl(A, D') Equation 1-44
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Figure 1-24 : Représentation des variations de latempérature relative [T(A)-To(A)/To(A) de

I'échantillon sur des plans situés au dessus (a) eh dessous (b) d’'un défaut moins bon
conducteur thermique [DEP2003]
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Le domaine de validité de cette méthode se limiteinhomogénéités provoquant de
petites perturbations. Ainsi le défaut sphériquiésat d'un rayon de 50 nm, présente une
conductivité thermique 10% plus faible ou plus gmue celle du milieu homogeéne. Les
variations du flux de chaleur traversant I'échdmrilsont alors clairement mises en évidence.
Dans le cas d’'une inhomogénéité moins conducttecéempérature locale située entre la
source et le défaut présente une élévation de lsarrvgvoir figure 1-24a). A l'inverse une
diminution locale de la température est relevéesdarpartie inférieure de I'échantillon (voir
figure 1-24b).

Dans le but de réaliser une description plus fiméadéalité expérimentale, les auteurs
ont ensuite étudié I'évolution de la puissance rtigue nécessaire au maintien de la
température moyenne du disque chauffant au couns dialayage de la surface de
I'échantillon. La ligne balayée appartient au plde symétrie du défaut intersécant
perpendiculairement la surface de I'échantillonuiPeet exemple le défaut sphérique de 250
nm de rayon est situé a une profondeur de 1,6 s Isoplan de balayage. Les échanges de
chaleur entre la sonde et I'’échantillon par conidactia le gaz environnant et/ou I'eau ont
pour effet d’augmenter significativement la surfattéchange. Afin de tenir compte de ces
effets, le rayon du disque chauffant est fixé a |pp. La figure I-25 présente I'évolution
relative du flux de chaleur en mode continu et #&ermatif pour deux fréquences de
modulation de 10 kHz et 100 kHz. Une inversion datraste apparait clairement entre les
deux fréquences considérées et s’explique paifiéreice de phase entre la source-détecteur
et le défaut. On observe également que la résalgpmatiale pour une fréquence élevée
dépend des dimensions de la source. En étudiamatsiéncluant deux défauts subsurfaciques,
il est démontré que la résolution dépend des dimeagle la source de chaleur. Enfin ce
modéle peut étre facilement étendu en incorpomaatrésistance thermique de contact.
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Figure 1-25 : Représentation de I'évolution du flx de chaleur relativement au cas de I'échantillon

homogeéne au cours d’'un balayage avec une sonde ¢& @m de rayon. Une inhomogénéité
en polystyrene de 250 nm de rayon est placée a 1B sous la surface de I'échantillon.
Courbe pleine : mode continu, courbe discontinue 10 kHz, courbe chaine : 100 kHz
[DEP2003].
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Modéliser la sonde par un disque chauffant a lgasarde I'échantillon est une bonne
approche en premiere approximation. Toutefois\autades précédents résultats, la puissance
nécessaire au maintien de la température de lees@rdt pas exactement comparable a celle
observée. Il apparait donc nécessaire de rapprothemodélisation du probleme
expérimental. En particulier la présence d’'un gratlde température au sein de la sonde ainsi
gue I'évolution des fuites de chaleur vers le suppble milieu environnant en fonction des
propriétés thermiques de I'échantillon sont a prergh considération [GOM2001].

Pour évaluer la température le long du filam@ptne Lefevreet al. ont résolu
I'équation de la chaleur en décomposant le champed®érature en une composante
continue T et une composante alternatie, relative au doublement de la fréquence de
modulation [LEF2004a]. Il s’exprime alors de ladagsuivante :

T =T+ TZw.eX[:(Zi at + ¢) Equation 1-45

probe
dans laquelld représente la température relativement a la testymér ambiante. La méthode
3w présente la relation entre la composante au @misi harmonique de la tension et la
composante alternative du champ de températuresugposant la température a l'interface
filament-Wollaston égale a I'ambiante et la résitti électriquep du platine-rhodium
indépendante de la température, le probleme es$ &lmoncé et résolu en fonction de la
composante alternative du champ de températuomtedu filament :

TZw(X) = iz 1- exdmx— ZmL) ¥ exd_ mx) Equation 1-46
m 1+ exp(- 2mL)
2 .
avec 3=P >, et e =P, 2 Equation I-47
2AS AS a

ou S etp représentent respectivement la surface et le péméntle la section du filamentlet
sa longueur. lls mettent ainsi en évidence la dégece linéaire de la tension3a par
rapport a I'amplitude de l'intensité élevée au c{ldeF2004b] :

V,, _ pa(-exp2mL) +1+ mL1+exp2mL)))
1° 4 m*S*(1+ exp(2mL))

Equation |-48

Les auteurs appliquent ce modele pour évaluerileersions géométriques du filament, et
concluent & un bon accord avec les valeurs fourpasle fabriguant compte tenu de
I'incertitude de 10 %. La formule relative au coafnt m précise la fréquence de coupure de
la réponse de la sonde en I'estimant a 200 Hz.

La méthode8w décrite précédemment révéle le couplage entrdifigsents modes de
pulsations. Ainsi pour une sonde alimentée par aurant alternatif a la pulsation, la
tension a ses bornes se compose d'un ensemblemihaques allant du fondamental au
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troisieme harmonique. La particularité de cette rapipe repose sur I'’hypothése que
I'expression temporelle de la température du filameoit contenir la méme distribution
spectrale que celle de la puissance électriquegdég@quations 1-15 et 16).

L'approche proposée pdbDepasseet al. se base sur une décomposition multi-
fréquentielle de la température nof€&,nw) [DEP2004]. Pour limiter leur nombre, il est
supposé que les composantes harmoniques de la regmmeédeviennent négligeables a
mesure de 'augmentation de I'ordreLa résolution temporelle du probléme est réaldses
I'espace de Fourier et aboutit a la mise en foroieaste :

=

62
62

=AT+S Equation 1-49

x

ol T est le vecteur température formé a partir deg€mifftes composantes harmoniqu%s,
est le vecteur source Atest une matrice carrée caractéristique du problémgradient de
température radial dans le filament est supposéigedple et permet I'approximation de
I'élément actif par une ailette rendant ainsi I®elp@me unidimensionnel. La solution de
systeme est obtenue par l'incorporation des canditiaux limites relatives a l'interface
sonde-Wollaston et a la zone de contact sonde-étthanCette résolution sera développée
en détail dans le chapitre Ill de ce manuscrit.

La figure 1-26 présente des exemples de champgrdpérature le long d’'un demi-
filament lorsque la sonde se trouve en contactr(gor 0) avec des échantillons d’argent et
de silicium. Le courant de sonde est caractéris@&pa composante continue de 25 mA et une
composante alternative de 1 mA pour une fréqueace kHz. Les courbes correspondantes a
la composante continue (figure [-26a) montrent uagation significative du gradient en
fonction de la nature de I'échantillon. Elles mentren particulier que la puissance dissipée
vers I'échantillon mais également vers le Wollastiépendent de la conductivité thermique
de I'’échantillon. A contrario les amplitudes desnpmsantes alternatives révelent que les
fuites vers le Wollaston semblent insensibles aature du matériau étudié (figures 1-26b et
d).

Les auteurs utilisent ensuite ce champ de températaur évaluer les différentes
composantes de la tension de sonde et permetttentgparaison directe avec les relevés
expérimentaux. La figure 1-27 présente la comparaentre les quatre premiers harmoniques
en fonction de la fréquence de modulation. Ces hmmurreprésentent I'évolution de
I'amplitude et de la phase suivant le rapport dieifsion sans échantillon par la tension avec
un échantillon d’argent. On constate alors que,gréala décroissance de I'amplitude du
signal lorsque l'ordren augmente, ces quatre composantes semblent éts#hlesnaux
variations de la conductivité thermique.
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Figure I-26 :  Comparaison des champs de températarau sein du filament thermorésistif relatifs aux
modes continu (a) et alternatif (b et ¢ : amplitudest déphasage @ ; d et e : amplitude et
déphasage a @) [DEP2004].
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par celle avec un échantillon d’argent [DEP2004].
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La figure 1-28 se concentre sur I'étude de la cosambe a 3@ en fonction de la
fréequence de modulation. Contrairement aux casepeds, un courant de sonde purement
alternatif d’'environ 2,7 mA est utilisé. Ces évadus permettent la comparaison de la
réponse hors contact et des réponses en contactaseichantillons d’argent et de silicium.
Il apparait alors que les amplitudes se confondent les fréquences supérieures a 1000 Hz.
Une constatation identique peut étre réalisée get slu déphasage pour des fréquences
inférieures a 100 Hz d’'une part et supérieures &H0O d’autre part. En parfait accord avec
I'expérience, une plage de haute sensibilité seagEgour des fréequences allant de 100 a
1000 Hz.
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Figure 1-28 : Evolution en amplitude et en phase & la composante a @ en fonction de la fréquence de

modulation dans le cas d'un courant de sonde pureme alternatif. Comparaison des
réponses obtenues en contact (argent et siliciumyec la réponse obtenue dans I'air
[DEP2004].

L’équipe deBalk et al. propose, en 2004, la possibilité de représentiialaent de la
sonde thermo-résistive par une source de chalegiglie [ALT2004]. Leur approche repose
sur I'étude en fréquence de la réponse dans les ciesl de figurevia respectivement une
modélisation tridimensionnelle par éléments firtisiee modélisation analytique simplifiée.
Une fréquence de coupure d’environ 760 Hz est atomuée. Les auteurs présentent la
condition de champ proche nécessaire, selon eum, @termination quantitative de la
conductivité thermique locale des échantillons,utdlg condition est indépendante de la
fréequence de modulation. L’approche analytique &fifép se caractérise par I'approximation
de I'’élément sensible de la sonde par un élémédimidcigue rectiligne. Le transfert de chaleur
vers I'échantillon s’établit alors a travers uneverture de petites dimensiohgprenant en
compte la courbure effective du filament. La coioditde champ proche précise que la
profondeur d’étude est inférieure a la dimensioc@ristique de I'ouverture. lls démontrent
également I'élargissement des plages étudiableslder de la conductivité thermique de 1 a
2000 W.nm*.K™, ainsi que celles de la capacité thermique de &AMO0 W.s.kg.K™. La
puissance dissipée vers I'échantillon est présentégpendante de la fréquence de
modulation, tandis que sa dépendance a la condédiiermique de I'échantilloky s’écrit de
la forme :
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P(/‘S) = A{l— 1+1B/] j Equation I-50

dans laquell@ etB sont des constantes déterminées expérimentalement.

Quelle que soit l'approche analytique de la réport® la sonde choisie,
I'interprétation de I'équilibre thermique de cetterniere lors du contact avec un échantillon
dépend des propriétés de ce contact. Nous abombms le paragraphe suivant une étude
bibliographique non exhaustive des différentes egipes analytiques de la résistance
thermique de contact.

1.2.3 Les résistances thermiques de contact

La résistance thermique de contact limite la qtérdie chaleur échangée entre la
sonde et I'échantillon. Son évaluation est indispdte a 'analyse quantitative de la mesure.
L’estimation des propriétés thermiques de I'échlmmtinécessite une connaissance précise du
flux de chaleur qui lui est transféré. Liée a Eaif'échange et a la rugosité des surfaces mises
en jeu, l'interface sonde-échantillon se préseatarme une discontinuité dans le processus de
propagation de la chaleur.

Apres un rappel rapide de la définition de la tésise thermique de contact, une
revue bibliographique de quelques méthodes derdiétation analytiques ou numériques de
cette résistance est présentée. Nous abordonsteetesuiotion de résistance thermique de
contact dans le cadre de la microscopie thermigsende locale fonctionnant avec la sonde
thermo-résistive.

.2.3.1 Définition

Lorsque deux solides sont en contact, du fait desleugosités et de la non planéité de
leurs surfaces, le contact ne s’effectue jamaidaute la surface apparente, mais seulement
en certaines zones de surface tres faibles. Daraslées métaux, la surface réelle de contact
représente environ 1 % de la surface apparente IBAR]. La figure 1-29 illustre ce
phénomene.

Entre les zones de contact subsiste un espacestitir en général mauvais
conducteur, qui constitue un frein au transfertlkaleur, lequel a lieu de fagon préférentielle
au niveau des contacts directs. Le champ de temupérae trouve donc considérablement
perturbé dans une région localisée de part et iaude l'interface. Il en résulte une
constriction des lignes de flux (figure 1-29a) @sit responsable de la résistance thermique de
contact (RTC) [BAR1972]. La RTC, en régime permdnest définie par :

— Tcz _Tcl
¢

Equation I-51

R,
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ou ¢ désigne le flux surfacique de chaleur échangéedesr deux milieux]; et T¢, sont les
deux températures de contact fictives (figure 1)28itenues par extrapolation du champ de
températures non perturbé vers l'interface géomggrde contact, telle que :

T, =T, +¢ /13 Equation I-52

I
dans laquelle,; et g représentent respectivement la conductivité thgumiet I'épaisseur du
milieu i. T, caractérise la température du milieu a une distande l'interface de contact
(figure 1-29). L'expression de la RTC consiste gppaser nulle I'épaisseur de la zone
perturbée et a remplacer la brusque variation m@éeature qui se développe dans cette zone
par une véritable discontinuité.
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Figure I-29 :  Représentation du phénomeéne de comsttion (a) et du profil de température (b) a

proximité de la zone de contact entre deux solides régime permanent dans le cas d'un
contact statique [BOU1998].

Dans le cas de la sonde thermorésistive, d’autredem de transfert de chaleur
viennent s’ajouter au transfert par conduction debolide tels que les échangda le
ménisque d’eau et le gaz environnant. Bien queteité surfacique de ces échanges soit plus
faible que celle des échanges par conduction sebtide, ils se réalisent sur une surface bien
plus grande. Afin de réaliser une évaluation peéciki flux de chaleur transféré a
I'échantillon, il est nécessaire de tenir compte l'éasemble de ces contributions a la
résistance thermique.

Le paragraphe suivant traite un nombre non exHauasi travaux relatif a la
détermination de la résistance thermique de caniétant pas dédiés au cas du SThM, ces
travaux s’attachent, d’'une maniére générale, @rnéss différentes hypothéses concernant la
géomeétrie réelle du contact.
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[.2.3.2 Revue bibliographique

La résistance thermique de contact peut étre détéem expérimentalement,
numériguement ou analytiquement. Pour déterminBTi@ a l'interface de I'outil et du lopin
lors de procédés de mise en forme, plusieurs étodésprivilégié jusqu’a ce jour une
approche expérimentale du probleme [BOU1998]. lmsaches analytiques ou numériques
permettent quant a elles de déterminer, a partindéeles du contact, les valeurs de la RTC
correspondant a des conditions géométriques dfatteret des caractéristiques de matériaux
données.

L’approche expérimentale de la résistance thermitueontact se décompose en trois
méthodologies faisant appel a une méme démarchte Gémarche consiste a mesurer le
champ de température a lintérieur des deux mabérign contact au moyen de
thermocouples. Les principales contraintes de agtf@oche résident dans la difficulté de
l'instrumentation, privilégiant les géométries nasmopiques, et dans I'approximation des
champs de température liée entre autre a la latalisimprécise des thermocouples et les
perturbations thermiques gu’ils occasionnent. Las@ération des flux thermiques et des
géomeétries mises en jeu lors du contact sonde-gtbhamous aménent a conclure que cette
approche ne semble pas appropriée a notre prohtgraat

En raison de la complexité des surfaces réellagesoles études théoriques sont
entreprises a partir de la schématisation plus oinsnproche de la géométrie réelle du
contact. Les modeles proposés admettent le plugesbujue les zones de contact sont de
surfaces égales et sont régulierement répartietoste la surface apparente, ce qui permet de
définir des tubes de flux de chaleur tous idensgiE01992]. De par la périodicité du
probleme, I'étude théorique du transfert de chakmuraméne par conséquent a I'étude du

comportement thermique d’un seul tube de flux.

Laraqgi et al[LAR1998a]se sont intéressés aux effets de I'excentricité dentact, dans un
tube de flux donné, sur I'évolution de la résisatitermique de constriction. S’appuyant sur
une approche expérimentale menéeBendon[BAR1965] leur modéle se révele étre en bon
accord avec I'expérience et montre que la résistdmermique de constriction augmente avec
I'élévation de I'excentricité. L'étude réalisée dale cas statique révele qu’une croissance
lente de cette résistance laisse place a une lFumgymentation lorsque l'aspérité atteint les
limites du tube élémentaire. L’effet est d’autahtspmportant que la taille relative du contact
est grande. Il se trouve également observé daraslel’'un contact glissant. Ce probléme est
généralisé aux contacts multiples présentant diffids tailles et une distribution aléatoire
[LAR1998b] [LAR2002]. Dans la premiere publicatides auteurs développent une solution
analytique en utilisant les transformations de et leurs inverses. Dans ce modéle chaque
contact est soumis a un flux de chaleur uniformet d@ valeur est déterminée par I'égalité
des températures moyennes de tous les contactgélpar la durée des calculs, cette solution
est mal adaptée aux contacts comportant un gramibreod’aspérités. Toutefois les résultats
mettent en évidence une dépendance de la résistaromique de contact au type de
répartition ; une répartition aléatoire des corgamtigmente systématiquement la résistance
thermique de constriction. Cette tendance est cog# par les travaux d@as et al.pour une
distribution aléatoire des contacts sur une surfacete [DAS1999]. Ceci peut étre attribué a
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la probabilité de trouver une zone isolante (cedire sans contact) de plus grande ampleur
avec une répartition aléatoire qu’avec une répamtpériodique entrainant une distorsion plus
importante des lignes de flux. Dans une seconddigatibn, les auteurs résolvent leur
probléeme en appliquant une méthode de superpoditiéaire [LAR2002]. Cette approche
fait intervenir une double notion de constriction :

¢ une macro-constriction est définie sur la surfatal¢ du contact apparent,
¢ une micro-constriction est définie pour chaque oyimontact (figure 1-30a).

La résistance thermique de constriction totale éastluée en I'absence de fluide
interstitiel par I'expression :

N -1
R.= {;E](ﬁ} Equation I-53

ou le dénominateur est la résistance thermiquedstigction individuelle due au contact

=)
LTV o1
Rgls) T Equation I-54
478

a etq étant respectivement le rayon et le flux de chai@versant la surface de contact

Ainsi 'ITC(i) représente la température moyenne du contattl_; la température au centre du
contact telles que :

T0-84a 5088 11, 1 ajtal), o fajrsaaital)| Lo s
° 3w Z A \b )2 16| b 128 by

J#

2
T, Ian"bF{%,—%;];[%j ] Equation I-56
ou by caractérise la distance entre les centres desasmtet j, b le rayon de la zone de
contact,g la distance entre le centre du cylindre et la zd@meontactg,, le flux de chaleur
moyen sur I'ensemble des contacts. é& conductivité thermique du matériau considéie. L
fonction F(a,8;7;Z) représente une fonction hypergéométrique. Le mermembre de
I'expression V-8 correspond a la composante dertgérature liée a I'effet du contacteul.

Le second membre caractérise, quant a lui, lesaictiens entre tous les contagtet le
contacti (figure 1-30b). Cette solution s’utilise facilemesgt permet le traitement d’un grand
nombre de contacts (plusieurs centaines). De plusddéle peut étre adapté tant aux contacts
de type Hertzien qu'aux larges surfaces d'échanges. auteurs démontrent ainsi que la
présence d’'aspérités de tailles différentes erdraime élévation de la RTC. Ce modele est
également utilisé pour étudier I'évolution radiale la RTC lors du contact entre deux
cylindres présentant une répartition axiale et liégai des micro-contacts [BAI2005]. Une
diminution rapide de la RTC individuelle est alomsise en évidence a mesure de
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I'éloignement du centre du contact pour atteindne ualeur constante a partir du tiers du
nombre radial de contact.

\/\ O IK_\\ '/\
h Sed ¥ Ky Y
el L
/O \)\‘H\/ ®)
% 5
&y =
- . O e \/ Y } "\
constriction (r \,‘ el kg
a) | Macro- 1 b) N -
constriction X L
Figure 1-30 : Distribution aléatoire des contacts.(a) Paramétrisation de la macro-constriction (b)

[LAR2002].

D’autres études révélent la diminution de la RT@cabvaugmentation de la surface
des aspérités ainsi qu’avec l'augmentation de tasse de déplacement d'un solide par
rapport a l'autre [SAL1999] [DEN2000]. L'établissent du phénomene de constriction se
réveéle également sensible a la vitesse de variateoa surface des micro-contacts ; une
vitesse critique est ainsi mise en évidence awdeds laquelle I'établissement du phénomeéne
de constriction est partiel [LAR2003] [CIA2003] [B2003]. Une modélisation analytique
exacte est proposée pour calculer le champ de tatopé tridimensionnel et la résistance
thermique de constriction dans le cas du déplacexdtiane source de chaleur a la surface
d’un corps semi-infini [LAR2004] [BAI2004]. Troisanfigurations de contact sont étudiées
en fonction de la vitesse : contacts rectangulaitggtique ou circulaire. Il est démontré que
la diminution de la résistance de constriction encfion de la vitesse (ou du nombre de
Peclet) est d’autant plus prononcée que la plusdgraimension de la surface de contact est
perpendiculaire a la direction du mouvement [LARZ00

Certains travaux prennent en considération lestseftku fluide interstitiel dans
I'évaluation de la RTC (figure 1-31a). Dans une @yghe bidimensionnelle et une répartition
périodique, les modeles, développés en régime pemtadémontrent que la RTC dépend
fortement de la conductivité thermique et de I'épaur des interstices [DEG1984]. Cette
évolution est d’autant plus importante lorsque pasameétres tendent vers zéro [DAS1998].
Le modele développé p@regiovannipermet d’évaluer les résistances de contact desisab
complexes ou interviennent plusieurs paramétrasged la conductivité du fluide interstitiel,
les conditions d’échange aux limites, la forme destacts, ainsi que I'épaisseur et la
conductivité des couches superficielles [DEG1982EEG1989] [ROS2001). La RTC se
révéele alors indépendante des conditions aux lgridesque la cellule élémentaire présente
une hauteur trés supérieure a son diametre et gimitconsidérée de dimensions infinies
suivant I'axe de propagation de la chaleur. Laefonfluence du coefficient d’échange est
également mise en évidence dans le cas d’'une fedinlduction dans le fluide interstitiel. Ce
modele peut étre facilement adapté aux cas de agai@ntre les flux et aux cas présentant un
coefficient d'échange sur les surfaces latéraledadeellule élémentaire. Cette approche
permet également de prendre en compte les doubtesrictions et par extension les multi-
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constrictions [DEG2003]. Dans le cas d’'une douldastriction et a I'instar des travaux de
Laraqi présentés précédemment, les micro-constrictiorectaisent la rugosité des surfaces
en contact et les macro-constrictions releventadeon planéité de ces surfaces. Toutefois la
principale différence entre ces deux approchesassctérise, dans la seconde, par une double
série d’'aspérités (figure I-31b) additionnée arlagpen compte du fluide interstitiel.
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Figure 1-31 : Représentation d'une cellule élémenifre dans le cas d'une simple constriction (a) et
d’une double constriction (b) [DEG2003].

Le modéele du comportement thermique dans le camaiact & multi-constriction est
développé a l'aide de trois résistances caradtfuiess du fluide interstitiely, de 'aspérité,
et de la constriction associég [DEG2003]. Dans le cas d’'une simple constrictienRTC
s’exprime simplement de la fagon suivante :

1 1 1 i
—=—+ =C Equation I-57
r Iy r.+r

C ct a

pour laquelle la résistance de constriction liéeflaide est négligeable. Dans le cas d’'une
double constriction, I'expression de la RTC devient

1 1 1 . :
—=—+ Equation I-58

1
rc rﬂrn r. +r. +—

Cty an cn

dans laquelle l'indicen caractérise le macro-contact,rete nombre de micro-contacts par
macro-cellule. Les auteurs démontrent alors l'ingoace du fluide interstitiel qui court-
circuite plus ou moins la résistance des micro-tan®ns. Ainsi, le rapport entre la double
et la simple constriction varie de 1 & 4 en fonctite la présence ou non d'un fluide
interstitiel. L’approche multi-constrictionnelle miirme cette tendance et démontre
I'amplification du phénomene avec 'augmentationndunbreN de niveau de constriction. lls
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soulignent également que I'importance des micrdamia dépend du facteur de forme de la
cellule élémentaire et que la notion de contact néest pas une donnée intrinséque du
probleme physique mais du modéle utilisé.

La plupart des approches considérent des aspariéstion constante sur leur hauteur.
Bardon a montré que la contribution de l'aspérité est ggméral trés inférieure a la
constriction pure, de l'ordre de 10 a 15 % [BAR1PM2ans le cas des aspérités a section
variable, le phénoméne de constriction dans I'agpdevient non négligeable par rapport au
phénomene de constriction dans la partie princigaleolide [WON1968]. En supposant que
les lignes de flux convergent vers un méme pomtgkistance de constriction de I'aspérité
s’exprime, dans le cas d’'une géométrie coniquelgoaaiation suivante :

L. f f tand ;

R (aspéritd = (—b —1}—"— Equation 1-59
la 24 1+tan28—1

ou ry et r, représentent respectivement les rayons du coetade la base du cong,la

conductivité thermique du matériau considére ldngle d’ouverture du coéne.

Singhalet al. ont développé une approche originale reposantéuauation du profil
topographique des matériaux mis en contact postitation de la RTC [SIN2005]. Leur
modele prédictif se décompose en deux phases comaptaires. La premiére phase analyse
les déformations des surfaces sous une pressiaréd@our déterminer les zones de contact
réelles, tandis que la seconde évalue le RTC emt@ompte des phénomeénes de constriction
et de la conductivité des fluides interstitiels.elmodélisation de la résistance de constriction
est alors utilisée pour calculer la RTC de champg@té en fonction de sa surface et de son
rayon de courbure lesquelles sont évaluées endérasit les trois modes de déformation :
élastique, élastoplastique et plastique. En paealls auteurs ont développé un dispositif
expérimental afin de valider leur approche. llsterdtainsi en évidence la diminution de la
RTC a la suite des premiers cycles de charge-dgelaarant la stabilisation de sa valeur. Les
influences de la pression de contact, de I'étauttace et des propriétés des matériaux mis en
relation sont également étudiées. La comparaisea Bexpérience révéle que les résultats
des prédictions présentent une similitude satisfaset valide le modéle.

En 2004, I'équipe d&hangpropose une approche innovante pour prédire, dans
systéme de coordonnées cylindrique, la distribusipatiale des contacts entre deux surfaces
rugueuses sous différentes charges [ZHA2004]. Repasur la décomposition de la surface
de contact suivant le principe des grilles équpdesriques (figure 1-32a), cette méthode est
utilisée en réseau pour résoudre un probleme teidgionnel de conduction de la chaleur
entre deux cylindres en contact. Les auteurs caanpavec succes leur nouvelle grille au
systeme conventionnel a grille équiangulaire (#gliB2b), lequel a pour effet d’accroitre la
densité des contacts au centre de la géométen.résulte une variation non négligeable de la
RTC. La comparaison avec I'expérience démontrelgureapproche permet une reproduction
fine de la rugosité de surface. Bien que lourdeedtrsn en ceuvre, cette méthode démontre
I'importance de la répartition des contacts da@egdluation de la RTC.
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b)
Figure 1-32 : Grilles équipériphériques (a) et éqgiangulaire (b) proposées parZhang et al. pour la
décomposition de la zone de contact et la répartith des points de contact. Les auteurs

démontrent I'importance de la répartition des contats dans I'évaluation de la RTC
[ZHA2004].

L’ensemble des travaux présentés précédemmenrg wagentiellement du caractére
macroscopique de la RTC, c'est-a-dire lorsquébte fparcours moyen des porteurs de chaleur
est tres inférieur aux dimensions caractéristiqgescontact.Prasheret al. proposent une
approche microscopique de cette grandeur en étutiancas ou le libre parcours moyen
devient supérieur ou égal aux dimensions des noentacts [PRA2005] [PRA2006]. Pour ce
faire les auteurs s’inspirent de la théorie cingigqles gaz et du modele de Debye pour
calculer le flux de chaleur traversant un microtach Dans une premiere approche, le cas
d’'un unigue contact nanométrique est étudié enntemmmpte du fluide interstitiel
[PRA2005]. Ce genre de configuration apparait ted’étude du comportement thermique
des nanofils et des nanoparticules et nécesgiteolporation des phénomeénes de diffusion et
de transfert balistique des porteurs de chaleec{i&n et phonon). Leur modéle permet alors
d’évaluer I'impact de la résistance d’interface Bestimation de la conductivité thermique
des nanofils. Cette approche est utilisée pourraéter la résistance thermique de contact
entre des nanotubes de carbone et des substreapldie et d’oxyde de silicium [MAU2006].

Il est ainsi démontré que la résistance thermiciedeminée par la résistance thermique de
l'interface et est peu affectée par la conductititérmique du substrat. Dans une seconde
approche, les auteurs étudient le cas d’'un ensedeblaicro-contacts en I'absence de fluide
interstitiel [PRA2006]. Le transfert radiatif deatbur est supposé négligeable et les surfaces
en contact planes de maniére a ne considérer qugdaité des matériaux. Ainsi la résistance
thermique de l'interface entre les deux matéridaxmime de la fagon suivante :

093
Ry = 092( l:)vj (rgnj/ii + Rmicro(%j Equation 1-60

int

dans laquelleH, représente la micro-dureté de VickePsla pression d’applications la
rugosité surfacique effective st l'inclinaison moyenne des micro-surfaces. La canidité
thermique de linterfaceliy se définit par la moyenne harmonique des condtegiv
thermigues des matériaux en contact. Le premiengetu membre de droite caractérise la
résistance thermique liée aux constrictions maoggces tandis que le second caractérise la
résistance des micro-contacts. La résistafsf,, €t le rapport H/P correspondent
respectivement a la résistance moyenne des aspériad rapport des surfaces de contact réel
et apparent [MAD1996]. lls démontrent alors queptese en compte du rayon de chaque
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micro-contact ne modifie pas I'expression de laistdace thermique obtenue suivant
I'hypothese d’'un rayon identique. Cette expressiemprésente ainsi indépendante du nombre
et de la dispersion dimensionnelle des aspéritde.dédrie de données expérimentales relative
a une interface cuivre-silicium valide le modelesaique les hypotheses retenues concernant
la dispersion des phonons et les couplages éleptronon pour le calcul de la RTC
microscopique.

Méme si une approche aléatoire du contact sembieggpropriée a la description du
contact entre la sonde thermo-résistive et I'édhamt la non prise en compte du fluide
interstitiel demeure un handicap important. En tefflans les conditions normales de
température et de pression environnementales @sasidlles est utilisé le SThM, un film
d’eau, d'une épaisseur de quelques couches atomjigeeouvre I'ensemble des surfaces.
Pour les températures de sonde inférieure a 108€1® eau prend une part importante dans
I'établissement du transfert de chaleur avec I'éthHan. Ainsi I'approche proposée par
Degiovanni nous semble étre la plus aboutie et la plus fmel@ applicable a notre
problématique.

[.2.3.3 Larésistance appliquée au SThM

La majorité des publications considére la surfagehiinge de facon uniforme et
homogéne. Le contact est ainsi supposé parfadgude $¢a résistance liée a la constriction des
lignes de flux au passage de l'interface est peisecompte (équation I-6) [CAR1959]. Ce
phénomene apparait lorsque le flux de chaleur rérecqune réduction de la section du
conducteur. Il s’ensuit un resserrement des ligleeBux qui s’oppose au transfert de chaleur.
La perturbation résultante est modélisée par usistedice thermique de constriction.

Dans le modeéle analytique proposé pafevreet al. et présenté précédemment,
I'introduction du contact de la sonde avec I'échinmt est réaliséevia une condition aux
limites appliqguée a I'extrémité du filament [LEFZ)0 Sous la forme d’'une conductance
thermique équivalente, cette condition inclut lesmductances relatives au cont&gt et a
I'échantillon G telle que :

G, =—3 Equation 1-61

avec G, = /b, dans laquellés représente la conductivité thermique de I'échlamtietb le
rayon du contact. L'étude en fréquence de I'expoasde I'amplitude thermiqué,,, aboutit a
I'estimation de la fréquence caractéristique ddudibn thermique dans I'’échantillon. De
I'ordre de 1 MHz, le type de sonde utilisé appaafits mal adapté a I'évaluation dynamique
des propriétés thermiques des matériaux étudiésoBparant I'incertitude de mesure liée a
l'instrumentation et la sensibilité de leur modéles auteurs démontrent que les modes
continu et alternatif sont limités a I'étude desténaux dont la conductivité thermique est
respectivement inférieure & 30 et 1000 W.&'. De plus en négligeant la dépendance en
température des propriétés électrothermiques denlde et de I'échantillon, ils concluent a la
reduction de la sensibilite de la conductance é&deinte de contacBeq par rapport aux
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variations de la température ambiante. L'analysd’ébation 1-61 révele la dépendance
linéaire de la résistance de contact avec I'invdesta conductivité thermique de I'’échantillon
Js. Cette propriété confirmée par I'expérience aliqar régression linéaire a I'évaluation des
plages de validité de la conductar@eet du rayon de contact respectivement de 4,7G%6.1
W.K™* et de 100 & 300 nm.

Sous les conditions normales d’utilisation du mscape (pression, température et
humidité ambiantes), la notion de contact thermgpidécompose en trois flux de chaleur. En
partant du point de contact entre I'extrémité dianfient et I'échantillon, viennent les
échanges thermiques par contact solide-solideestiles échangesa le ménisque d’eau, et
pour finir les échanges a travers l'air environndh trouve également les échanges par
rayonnement entre les deux matériaux. Les condoesanésultantes sont respectivement
notéeGss Gy, Ga, Gray €t introduites de la fagon suivante :

G, =G +G, +G, +G,, Equation |-62
L’analyse des différentes contributions associé@e comparaison avec I'expérience aboutit
aux estimations consignées dans le tableau I-12D86]. Il apparait alors que les échanges
via le ménisque d’eau représentent le mode préporiddraiépend toutefois fortement de la
guantité d’eau adsorbée sur les surfaces consglévénnent ensuite les échanges a travers
I'air environnant caractérisés par une importantdase d’échange liée a la conductivité
thermique de I'échantillon. Les échanges lieés aypomnements sont démontrés négligeables
avec un ordre de grandeur 1000 fois inférieur autxea modes pour une température de
sonde d’environ 100 °C.

Mode de transfert de Conductance thermique Rayon de contact
chaleur en pWw.K* ennm
Rayonnement ~10° -
Conduction solide-solide 0-1,8 ~ 20
Echangg a travers l'air ~25 1000 - 3000
environnant

Condl,chuon a tr,avers le 530 100 - 200

ménisque d’eau

Tableau I-1:  Conductances thermiques et rayons deontact correspondants pour les quatre modes

caractérisant le transfert de chaleur entre la sone et I'échantillon [LEF2006].

Compte tenu des hypotheses simplificatrices uéiis@ans I'établissement de ce
modele, ces dernieéres valeurs doivent étre corésdéuniguement comme des ordres de
grandeur. Nous présentons, dans le paragraphensulea points délicats de ces diverses
représentations qui nous semblent justifier ngir@che de la mesure.
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.3 Les motivations

Cette revue bibliographique présente une listeexdraustive des travaux traitant de la
réponse de la sonde thermorésistive. L'approchbtaoae de la modélisation de cette sonde
est la plus utiliséeDepasseet al. ont proposé récemment une approche trés aboutie de
réponse de la sonde hors contact avec I'échantib@P2004]. D’'autres auteurs, tels que
Lefevreet al, utilisent leur modéle pour évaluer les paramétegactérisant les conditions de
contact entre la sonde et I'échantillon [LEF2005].

Toutefois ces approches analytiques nécessiterdn@ d’hypothéses simplificatrices
dont I'importance sur la réponse de la sonde rpest toujours précisément estimée. Ainsi,
Lefevreet al. supposent parfait le puits thermique engendrélgmrfils de Wollaston et
l'indépendance a la température de la résistaneetrigjue du platine-rhodium. De plus
I'échantillon est incorporé dans le modéda I'expression d’'une conductance équivalente
appliguée comme condition aux limites (équatiorl)-8Cette approche ne permet pas une
représentation active de la sonde et rend déliGatégration de défauts dans I'échantillon.
Cette derniere difficulté est commune a I'ensentd@s modélisations analytiques. Ajoutons
gue ces approches analytiques ne prennent pasmtete gradient de température au sein
de la sonde pour le calcul de ses propriétés tiygmsi

Des travaux réalisés en 2001 démontrent I'évoluties fuites de chaleur vers le
support et le milieu environnant en fonction desppétés thermiques de I'échantillon
[GOM2001]. Ainsi les échanges de chaleur de toatieire subis par I'élément actif de la
sonde doivent étre évalués non pas a partir dengédrature moyenne mais a partir des
températures locales. La réalisation de mesurestitptaves nécessite donc de disposer d’'un
modele permettant de représenter fidelement le plaariempérature de la sonde.

Afin d’utiliser un minimum d’hypotheses simplificates dans I'élaboration de notre
modélisation, nous avons choisi une approche tmedsionnelle de la sonde et de
I’échantillon. Cette approche numérique se basdasoréthode des éléments finis. Reposant
sur une méthode de calcul itératif, elle permetdléation a chaque instant des fuites de
chaleur subies par le filament chauffant. Afin @éenpettre une interprétation quantitative des
propriétés thermiques de I'échantillon a partirldeéponse au troisieme harmonique, les
parameétres caractéristiques de la sonde seroniésvglar comparaison avec des résultats

expérimentaux obtenus sous des conditions envirnentles maitrisées.

Conclusion

Au cours de ce chapitre, la genése de la microscth@rmique a sonde locale est
décrite. Ce type d’appareil, étant I'un des nomkm@escendants du microscope a effet tunnel,
integre la vaste famille des microscopes a charaphgr. Notre étude bibliographique reprend
et compléte celle réalisée précédemment par Trannoy et S. Gomes [TRA1997]
[GOM1999]. Il apparait alors que cet instrument tpétre équipé d’'un nombre varié de
capteurs thermiques tels que les capteurs bingialli ou encore a diode Schottky. Avec
I'émergence des nouvelles technologies, de nowveiendes voient leur résolution

55



considérablement améliorée par lintroduction denmadfils [RAN2001] [ARA2004]
[YAO2007].

Dans la seconde partie de ce chapitre, les prilespat plus pertinentes méthodes
d’analyse de la réponse de la sonde sont présetiemsslargement développé dans le mode
de fonctionnement a courant continu, ce paragragheite par la description des méthodes
associées. Nous nous attardons ensuite sur I'élesleliverses méthodes d’analyse relatives
au mode de fonctionnement a courant alternatdpfiarait alors que la plupart des méthodes
reposent sur I'interprétation de la réponse detas au troisieme harmonique.

L’'analyse de ces diverses méthodes met en évidartifficulté d’'une mise en ceuvre
fiable et rapide de l'interprétation de la meslwrélément clé d’'une approche guantitative des
propriétés thermiques des matériaux réside dansglliation de lI'ensemble des flux
thermiques caractérisant I'équilibre thermique domplexe sonde-échantillon-milieu
environnant. Le flux de chaleur cédé a I'échamiilest 'un des éléments principaux de cet
ensemble. Son estimation se résume actuelleméeévaluation d’'une résistance thermique
décrivant les conditions de contact entre la sagtdééchantillon. L'étude bibliographique
réalisée montre que la plupart de travaux integueiquement la constriction des lignes de
flux a proximité de l'interface sonde-échantilloBeuls certains d’entre eux prennent en
compte, de fagon homogénéisée sur l'aire de cqrigaaigosité des surfaces.

Nous décrivons, dans le chapitre suivant, les moygiEveloppés pour une utilisation
de notre microscope en mode alternatif. Un disposkpérimental spécialement déedié a
I'étude de I'équilibre thermique est également prés.
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Introduction

Ce chapitre concerne la description et I'étude thpasitif expérimental utilisé en
microscopie thermique a sonde locale dans son medenctionnement a courant alternatif.
Le microscope a sonde locale employé est le miopesdExplorer commercialisé par la
compagnie TopoMetrix Corporation. Aprés une présé@n rapide du microscope a force
atomique constituant la base de notre instrumentdispositif caractéristique du mode
thermique est présenté.

L’étude du mode alternatif fonctionnant avec I'étenique commerciale met en
lumiére la complexité d’une approche quantitatiedadimesure. Il en résulte la mise en place
d’'un dispositif électronique simplifie spécialemedtudié pour faciliter les modélisations
futures. Nous présentons également I'ensemble degditifs annexes servant aux diverses
expérimentations.

Pour clore ce chapitre, I'analyse expérimentalende&e dispositif est réalisée et
démontre la fiabilité et la reproductibilité dessuees. Les résultats sont ensuite comparés a
ceux disponibles dans la littérature.

II.1 Présentation du microscope a force atomique

Le microscope a force atomique est un instrumenhalge précision. Basé sur la
mesure de la force d’interaction intervenant entre sonde de dimensions nanomeétriques et
une surface, il permet I'étude des propriétés mégoas et topographiques des matériaux.

Faisant suite a la description des dispositifs miécee et électronique caractéristiques
de 'AFM, le principe de la mesure est présenté.

[1.1.1 Le dispositif mécanique
[1.1.1.1 La téte du microscope

La téte du microscope dispose de systemes permet@ssurer et de contréler a
chaque instant le positionnement de la sonde @rface de I'échantillon étudié. Pour ce faire,
il comporte :

¢ un systeme de déplacement de la pointe dans lseglirections spatiales,
¢ un dispositif optique de contrdle de la déflexianmicrolevier,

¢ un trépied permettant d’ajuster le plan de balayegerapport a la surface de
I’échantillon,

¢ etun systeme de micro caméra.
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Figure 11-1 : lllustration présentant la téte du microscope [TOP1997].

PROBE TIP

En microscopie a sonde locale, le controle desagéptents de la pointe sur de trés
faibles distances est assuré par un ensemble deicggies piézo-électriques. L'instrument
dont nous disposons est équipé d'un scanner tripodeposé de trois pieces découplées
physiqguement et électriguement les unes des alteebalayage de la surface par la pointe
ainsi que son déplacement vertical résulte de liegijoon d’'une tension a la céramique piézo-
électrigue appropriée. Les courses du scannerdgigont de 100 um pour les déplacements
horizontaux et de 13 um pour les déplacementsceerti Les céramiques piézo-électriques
étant sujettes aux phénomenes d’hystérésis, @tdseguipées d’'un systeme de linéarisation.
Constitué de jauges de contraintes présentant ndeifls5 % de non-linéarité et d’hystérésis,
ce systeme contrle en permanence les mouvemesntpi@en-¢électriques. Son principe de
fonctionnement est le suivant : quand une céram@gti@ctivée durant le balayage, la jauge
de contrainte qui lui correspond mesure son alloveggg et génere une tension
proportionnelle a sa déformation. Cette tensioreesbyée vers une boucle d’asservissement
et analysée. Si la non-linéarité et/ou I'hystér@sigaine un déplacement du piézo-électrique
différent de celui spécifié par la rampe de balaydg boucle d’asservissement corrige ce
déplacement et élimine I'erreur.

Dans la plupart des microscopes a force atomicegeflouvements verticaux de la
sonde sont détectés optiqguement (figure II-1). &latrstrument est ainsi équipé d'un
dispositif de détection comprenant :

¢ une diode laser caractérisée par une longueur d'atel 670 nm et d'une
puissance de 3 mW,
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¢ un miroir,
¢ et un photodétecteur a quatre quadrants.

Chaque composant est équipé de vis micrométridires@ permettre I'alignement du
laser avec la sonde. Le faisceau laser alors &ecalir la partie supérieure du microlevier est
réfléchi vers le photodétecteur par I'intermédialhen miroir. La nécessité de miniaturiser la
téte du microscope, ajoutée a la grande divergisésdndes pouvant étre installées, ce miroir
réduit les déplacements du photodétecteur suivargeul degré de liberté. Résultant de la
déflexion du microlevier, les déplacements du feasclaser sont détectés par I'étude des
signaux générés par les quatre quadrants du phetbeldr.

L’allongement maximal du piézo-électrique contrdlanposition verticale de la sonde
étant de 13 um, il est nécessaire de rendre lacide I'’échantillon et le plan de balayage de
la sonde le plus parallele possible. Pour ce féarééte du microscope repose sur un trépied
composé de vis micrométriques dont I'une d’entteseést munie d’'une motorisation. Cette
derniere permet également la gestion automatiquia deise en contact de la sonde a la
surface de I'échantillon.

La téte du microscope est également équipée d'amém vidéo CDD d'une
résolution de 10 um et offrant un champ de visierL @ x 1,5 mrh Ce dispositif, qui permet
de visualiser la pointe et I'échantillon sous uglarde 45° par l'intermédiaire d’'un écran de
contrdle, facilite 'approche de la pointe versslaface ainsi que la focalisation du faisceau
laser sur le microlevier.

Complétant le dispositif, un support massif fournit socle stable a la téte du
microscope ainsi qu’'a I'échantillon. Muni de visamimétriques dans le plan horizontal, il
permet la sélection précise des zones de I'éclanl étudier.

11.1.1.2 La sonde AFM

La pointe AFM utilisée présente une forme pyranadalbase carrée d’angle de céne
d’environ 70° et une extrémité en forme de calsgibérique de rayon de courbure d’environ
50 nm. Fixée a I'extrémité d’'un bras de levier &nure de silicium SiN4, elle offre une trés
faible surface de contact avec I'échantillon.

Il existe deux principaux types de bras de levieeux constitués d’'un seul bras de
forme parallélépipédique et ceux constitués de deas en forme de V. Ce dernier type offre
une plus grande stabilité de la mesure de déflegimugmentant la résistance de la sonde
aux forces de torsion apparaissant lors du balayageonde utilisée dans ce mémoire est du
premier type.

Afin de réaliser des mesures de précision, deuypr@@s importantes du bras de
levier sont a considérer : la constante de raidela fréquence de résonance. La constante de
raideur détermine la sensibilité de mesure de leefentre la sonde et I'échantillon. L’ordre
de grandeur de cette constante pour notre sondé'erstiron 0.032 N.il. La trés faible
constante de raideur de ce bras de levier permana@l&re en évidence les plus faibles
variations de la force d’interaction. La fréquentmerésonance doit quant a elle étre la plus
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élevée possible pour minimiser la sensibilité denksure aux vibrations parasites. Pour le
type de sonde AFM uitilisé, la frequence de résomast d’environ 17 kHz.

[1.1.2 L’unité de contréle électronique

L'unité de contrdle électronique de type ECU-plusmprend l'ensemble de
I'électronique pilotant la téte du microscope (figul-2). Elle a pour fonction principale de
gérer l'alimentation des systemes, tels que la cawviééo, les diodes laser et photodétectrice,
le moteur pas-a-pas d’approche et bien sir lesmigues piézoélectriques. L'ECU gere
également le balayage de la surface par la sondengtble son positionnement a chaque
instant par I'analyse des signaux provenant degegde contrainte.

ELECTRONIC
CONTROL
UNIT —
(ECU-PLUS)

X-Y SCAN
CONTROL

PROXIMITY
SENSOR

N SCANNING &
SAMPLE 3D GRAPHICS
COMPUTER

Figure 11-2 : Représentation de I'Unité de Controk Electronique.

Un ordinateur compléte se dispositif. Muni d’'unetead’acquisition permettant de
I'interfacer avec 'ECU, cet ordinateur présenteiseturs fonctionnalités. Tout d’abord |l
permet le contrdle des différentes mises sousdessEnsuite il fournit un acces a la gestion
de 'ensemble des parametres de fonctionnemenin EHré’occupe de I'acquisition et de la
représentation des données ainsi que de leur qaatsrient.

11.1.3 Le principe de la mesure

Le principe de la mesure par microscopie a foroenajue repose sur I'analyse des
forces d’interaction apparaissant entre une sorddimensions nanométriques et la surface
d’'un matériau. Quelle que soit I'origine de la #®rdorce répulsive lorsque la sonde est en
contact ou attractive par effet de capillarité da arésence d’'une couche d’eau en surface, la
déflexion de la sonde est détectée par le déplattehe faisceau laser a la surface du
photodétecteur (figure II-3).

72



Ce dernier étant composé de quatre segments, possible d’identifier le sens du
déplacement par combinaison d’addition et de sactbn des différents signaux. Dans le
cadre de notre étude, 'AFM est utilisé en modetacna force constante. C’est pourquoi
seuls les déplacements verticaux du faisceau lasatpnc de la sonde, sont étudiés. Les
quadrants du photodétecteur sont alors couplés @eexix.

Laser

Céramique
piézoélectrique

Miroir

Micro-levier

i I Rétroaction
Photodétecteur.
/ | | Courant de
: ECU

référence

Echantillon

Boucle de rétroaction

A

Figure 11-3 : lllustration du principe de fonction nement de I'AFM en mode force constante.

Le principe de fonctionnement est le suivant. Laesta sonde se situe hors contact, le
faisceau laser réfléchi par la sonde frappe lectigie en un point donné. Le courant détecteur
mesuré sert alors de référence. En fonction du tgeonde et de la force d’application
désirée, un courant détecteur de consigne estvixd'interface de controle. Lors de la
procédure de mise en contact de la sonde, ce dosesih de référence a la boucle de
rétroaction. Cette procédure s’effectue en deupeStaTout d’abord le moteur pas a pas
réalise I'approche. Dés qu’un déplacement du faisdaser, significatif d'une déflexion de la
sonde, est détecté la boucle de rétroaction siaetiarréte le moteur. La tension appliquée au
piézo-électrique affecté au positionnement vertiteala sonde est alors ajustée de maniére a
respecter la valeur du courant de consigne. Dueabilayage la longueur du tube piézo-
électrigue est constamment ajustée afin de mamizmgosition du faisceau laser et donc la
déflexion de la sonde. Dans ce cas les variatienia dension appliquée a la céramique sont
caractéristiques de la topographie de I'échantillanrapport de la longueur d’extension par
la valeur de la tension du piézo-électrique étamna et contrélé a chaque instant par les
jauges de contraintes, il est alors possible derater les dimensions des rugosités.

La sensibilité de la mesure apparait alors forténgenditionnée par la valeur de la
constante de raideur du bras de levier. En eftet al raideur de la sonde est faible et plus les
petites déformations auront d’effets sur sa déflexiLes variations de longueur du tube
piézo-électrique en seront d’autant plus marquées.
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I1.2 Le microscope thermique a sonde locale

La microscopie thermique a sonde locale dérivantAfeM présente deux avantages
importants comparativement a celle basée sur le STM

¢ les échantillons conducteurs et/ou isolants peuééet simultanément analysés
thermiquement et topographiquement,

¢ l'asservissement topographique basé sur les fontesatomiques n'’interfere pas
avec les technigues de détection associées aylsmtdermique.

La réalisation pratique du microscope thermique sist@ simplement dans le
remplacement de la micro-sonde présentée précédenpaeune sonde de type thermique.
Nous avons vu dans le chapitre précédent les différtypes de sonde thermique existants.
Toutes ces sondes ont en commun I'ajout d’un digpde contrble électronique permettant a
la fois I'alimentation électrique de la sonde etritement de l'information thermique. Ces
signhaux sont ensuite envoyeés a I'Unité de Contiddetronique a des fins d’acquisition.

Faisant suite a la description de la sonde theésstive utilisée dans notre
instrumentation, I'Unité de Contrdle Thermique aingue les différents modes de
fonctionnement disponibles seront présentés.

[1.2.1 La sonde thermo-résistive

La sonde thermique est I'élément clé de la micrpecthermique a sonde locale. Elle
conditionne a elle seule 'ensemble des performara® l'instrument. La résolution des
mesures topographiques dépend de la forme et doreydn de courbure de la pointe. Tandis
que la résolution thermique dépend des dimensien&kEment actif mais également de ses
propriétés thermiques [DIN1994].

Miroir Filament

Filament A&
de Pt-Rh

Figure 11-4 : Images de la sonde thermorésistivetilisée présentant le support en forme de demi-lune
le bras de levier en Wollaston et le filament de ptine-rhodium.

Développé pabDinwiddie et al.en 1994, la sonde thermique utilisée ici est ghety
thermo-résistif [DIN1994]. Son constituant prindigest un fil de Wollaston de 75 um de
diamétre. Ce matériau est composé d'une ame de Sleidiamétre en alliage de platine-
rhodium enrobé d’'une épaisse couche d’argent. tagsoptions de cet alliage sont de 90 % de
platine et de 10 % de rhodium. La pointe est réalsn attaquant chimiquement le Wollaston
sur une longueur théorique de 200 um de maniére laisser apparent que le flament de
platine-rhodium. Ce filament est ensuite plié en sulieu pour aboutir a une pointe en forme
de V dont le rayon de courbure est d’environ 15 (figure 1l-4). Les deux extrémités du
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Wollaston sont alors fixées parallelement 'une’detre afin de réaliser le bras de levier de
la sonde. La position de ces deux fils est mairdgrar I'application de trois points de résine
électriquement isolante. L'un de ces points perfaefixation d’un miroir nécessaire au
fonctionnement topographique de la sonde, 'awdréxation de la sonde sur un support en
forme de demi-disque. Ce support fournit a la foe isolation thermique et électrique du
reste du microscope, et permet une manipulaticdeaie la sonde ainsi que le raccordement
électrique a I'Unité de Contrdle Thermique (figlird).

La constante de raideur de ce microlevier est arg®ipar le constructeur de 5 a 6
N.m* et sa fréquence propre de résonance de 'ordfidéHz [TOP1997]. Le tableau II-1
récapitule les grandeurs thermophysiques de I'argede I'alliage de platine-rhodium (90 %
- 10 %) disponible dans la littérature.

Masse Chaleur | Conductivité | Coefficienten | Résistivité | Coefficient en
volumique | spécifique | thermique température de | électrique | température de
la conductivité la résistivité
kg.m* JkgtK? | wmlk? K* Q.m K*
P Cp A Bc Pe Op
Argent 10500 235 429 -71,7.70 1,63.10° 4,1.10°
Ptoo-Rhio 19970 130 38 - 18,8.10 1,65.10°
Tableau Il-1: Caractéristiques thermophysiques de pointes thermiques a 20 °C [TOP1997]

[GOM1999a].

Ces pointes thermo-résistives étant réalisées ramemnt, elles ne sont pas
identiques. Chaque pointe posséde une longueurayon de courbure et une résistance
électrique qui lui sont propres. Nous serons am@agéda suite a reconsidérer les données
thermophysiques et géométriques de ces sondes.

[1.2.2 L’unité de contrdle thermique

Il a été présenté précédemment la capacité detd'ude contrdle électronique de
'AFM a acquérir des signaux extérieurs de manigyachronisée avec l'acquisition des
données topographiques. Ces signaux peuvent étreatlee quelconque. La principale
restriction est qu’ils ne dépassent pas une terdgalD Volts.

L’'Unité de Contréle Thermique (TCU) permet la gé&i@m de signaux contenant
I'information recherchée. Disposée entre l'unité dentrble électronique et la sonde
thermique, son emploi est double. D’'une part, pilemet I'alimentation électrique de la
sonde et d'autre part elle fournit divers modedaietionnement. Pour ce faire cette unité
dispose de deux circuits électroniques distincts. gremier mode dit a contraste de
température est un mode passif dans lequel la ssedeomporte comme un simple
thermometre. Il rend alors possible la cartograghiechamp de température d’'un matériau
donné. L'une des applications possibles réside @adétection de points chauds au sein des

processeurs et autres composants électronique$988E [AND2000]. Le deuxieme mode de
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fonctionnement est dit a contraste de conductitigmique. Il s’agit d’'un mode actif
€également appelé mode a température constante.detasconfiguration la sonde est utilisée
a la fois comme source de chaleur et comme détecBrux variantes de ce mode de
fonctionnement existent, elles seront détailléesda paragraphe suivant.

11.2.3 Le mode contraste de conductivité thermique

Dans le mode contraste de conductivité thermiqgaetelmpérature de la sonde
thermorésistive est controléeia I'emploi d’'une boucle de rétroaction. Le dispdsiti
électronique, permettant ce mode de fonctionnemesitt, traditionnellement employé en
anémomeétrie a fil chaud [FRE1977]. Cette régulaontempérature se décline en deux
variantes. La premiere, dite mode continu, agitI'slimentation électrique de la sonde pour
maintenir la température constante. La seconde, ditde alternatif, est variable dans le
temps et fait appel a un module électronique sup@igaire.

[1.2.3.1 Le mode continu

La figure II-5 ci-dessous représente le schéma ritecipe de fonctionnement de
I'Unité de Contrdle Thermique (TCU) en mode contiklle comporte :

¢ un pont de Wheatstone,

¢ une chaine d’amplification,

¢ et une boucle de rétroaction.

Figure 11-5 : Schéma de principe de fonctionnemenen mode contraste de conductivité thermique de
I'Unité de Contrdle Thermique (TCU).

La sonde thermo-résistive, dont la résistance etsteriRp;, est raccordée a l'une des
branches du pont de Wheatstone. Les autres brasohesomposées de deux résistares
et R, de respectivement 20 et 100Q et d’une résistance variable notée Res résistances
R, et R, définissent le rapport du pont. La résistance aetrole R; est sélectionnée par
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I'opérateur a I'aide de trois boutons permettantrdeailler sur un intervalle de résistance de
contrdle défini de 0 a 49,98. Le pas d’incrémentation de cette résistancee8t@Q. Une
inductance variable est incorporée en série avegsiatance de contrble. Son réglage permet
d’optimiser la réponse en fréquence du circuittéigae.

La chaine d’amplification compare a chaque ins@spotentiels aux points etD et
informe sur I'équilibre du pont. Lorsque I'équildrdu pont est rompu, la différence de
potentielVc.p n'est plus nulle. L'amplificateur génére alors ueasion proportionnelle M
qui est appliquée au powita une boucle d’asservissement. La tension aux bagsnt est
alors ajustée de facon a rétablir I'équilibre.

Ainsi lors de la mise sous tension, le systemeatteea compenser I'écart de potentiel
résultant de I'écart entre la résistance de la s@ida résistance de contrdle. Pour cela il
augmente la tensiovk,. Sous I'élévation résultante du courant, la sasidehauffe par effet
Joule et voit sa résistance électrique augmentéqullibre est atteint quand la résistance de
la sonde équivaut a un cinquieme de la résistaaadtréle. La tension d’équilibié,;, lue
en face avant du TCU, est envoyée a I'ECU de facétne digitalisée et cartographiée.

11.2.3.2 Le mode alternatif

La réalisation du mode alternatif est obtenue f@out d’'un module au schéma de
principe présenté précédemment (figure 11-6). Hl ieséré en série avec la résistance de
contrdle et se compose :

¢ d’une résistance variable commandée en tension,
¢ d’'un additionneur de tensions,

¢ et d’'une source de tensions modulégss

Boucle
d’asservissement

Additionneur
de tensions

+

\ offser

Résistance v
- moc
commandée

en tension i

mm

Figure 11-6 : Schéma de principe de fonctionnementen mode alternatif de I'Unité de Controle
Thermique (TCU).

En pratique ce dispositif a pour effet de pertuthagésistance de la branche contenant
la résistance de contrble et par conséquent deurpert I'équilibre du pont. La boucle
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d’'asservissement adapte alors la tensivp,: de maniére a rétablir I'équilibre.
Traditionnellement la tension modulée est puremsenisoidale, c'est-a-dire sans composante
continue. La tension d’offset permet alors d’évleeredressement de la modulation. En effet
la résistance variable est insensible a la poliisale la tension qui lui est appliquée. Sa
valeur doit étre au moins égale a I'amplitude de&aulation. Toutefois son utilisation n’est
pas obligatoire ; il conviendra en premiere appration de considérer le doublement de la
fréquence ainsi que la réduction par deux de I'#omgé de la modulation.

En mode alternatif plus qu’en mode continu, le terdp réponse du systeme est un
parameétre important. Dans le mode continu la witeske réponse de la boucle
d’asservissement est toujours supérieure a laséitde balayage de la surface de I'échantillon
par la sonde et plus exactement a la vitesse dgdge d’'un pixel. Dans le mode alternatif ce
parametre peut en plus limiter la plage des frégerexploitables. En effet les temps de
réponse de la sonde thermique aux variations deeteion Vo, et de la boucle
d’asservissement aux déséquilibres du pont doigaatsuffisamment courts pour permettre
le retour a I'équilibre avant que la variation deésistance modulée soit significative.

Le temps de réponse du circuit annoncé par le earstir est de 25 yus pour un
ajustement correct de I'inductance variable et @in ge la boucle de rétroaction [TOP1997].
S.Gomeésa réalisé une étude du temps de réponse du oieddnction de la température de
fonctionnement de la pointe [GOM1999a]. Pour ceefaine tension carrée de 150 mV
d’amplitude et d’'une fréquence de 1000 Hz a étdiquoe sur la branche du circuit contenant
I'inductance variable soit en lieu et place dedaistance commandée en tension. Pour une
température de 130 °C, la réponse du circuit estwifon 50 ps.

Expérimentalement, la tension de référence d'urtectién synchrone est utilisée
comme source de tension modulée de pulsaiiddi la tension d’offset est nulle, la résistance
variable évolue a la pulsatio?w. Pour garantir I'équilibre du pont, la tensidf,; doit
également évoluer a la pulsatig®. Le courant circulant dans la songeeut donc s’écrire
de la fagon suivante :

1, (t)=1,+1, [od2at + ¢,) Equation I1-1

La composante contindg provient de la valeur moyenne non nulle de lastéace de
la branche de contréle. La composantéécrit 'amplitude de la modulation de courant. Le
déphasage; s’exprime par rapport a la référence délivréelpatétection synchrone. DO a
I'effet joule, on suppose en premiere approximatiqure la résistance de la sonde varie
également a la pulsatid@w et s’écrit :

R, (t)= F{)[1+ 0’|0Th|005(20,t + ¢2)] Equation 11-2

La loi d’Ohm donne alors la tension aux bornesadsoinde :
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|
Vp(t)zloRo +0R.é S(¢2 ¢1)
+1,R, cod2at +¢,)+1,R,aldT, | cof2at + ¢, )

I aT, = i
+1R‘ghcos(4wt + (¢1 + 0, )) Equation II-3

Si la tension d'offset présente une valeur supégi€ula tension moduléé..q la
modulation n’est pas redressée et la résistanéabl@®volue a la pulsatian. Le courant de
sonde et sa résistance sont alors constitués domg@osante continue et d’'une composante
alternative a la pulsatian. La tension aux bornes de la sonde vaut alors :

v,0)=1R + BTl cogy, )

+|1Rocos(ax+¢1)+IoRoa\Jrh\cos(axwz)

N IlRoCZ"éTh co{2at + (g, + 4,)) Equation 11-4

Ce signal se décompose en trois parties. En caasidéa premiere expression, on

retrouve une composante continue et deux compasahiegnatives aux pulsatio@s et4w.
Dans cet état d’asservissement, il en résulte tpgpiilibre du pont ne peut étre atteint,
puisque la composantler n’est pas prise en compte. La boucle de rétroacéagit alors de
fagcon & compenser les écarts en générant a sourteucomposante 4w. Il s’ensuivra la
génération de plusieurs composantes harmoniqueplésaentaires. Il apparait alors
clairement que la tensioV, résulte de la sommation d'une infinit¢ de comptssn
harmoniques.

100 3
] —— Premier harmonique

] —=— Deuxieme harmoniqu
10 3 Troisieme harmoniqu

/_.‘.“- —e-Quatrieme harmoniqu

O]

0,13

Amplitude en mV
-

0,01 r.\\. /
0,001z
0,0001 —_—— —_——ry ——— ———r—
100 1000 10000 100000 1000000

Fréquence en Hz

Figure 11-7 : Réponses fournies par le TCU aux quae premiers harmoniques en fonction de la
fréquence de modulation pour une excitation puremersinusoidale ¥osse=0).

La figure 1I-7 présente les réponses en fonctionad&équence de modulation de
I'unité de contréle thermique aux quatre premieastoniques. Quelle que soit la fréquence,
I'amplitude des signaux décroit avec I'élévation’darmonique et présente un rapport signal
sur bruit de plus en plus faible. Une zone situééowr de 5 kHz semble porteuse
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d’'informations pour tous les harmoniques. On obsefgalement que les réponses sont
perturbées a partir d’'une fréquence d’autant passée que I'harmonique est élevé. Toutefois
ces considérations ne nous permettent pas d'exglicallure de ces réponses. En effet ces
mesures étant obtenues par application d’'une tenmimement sinusoidale a la résistance
variable c'est-a-dire pour une tension d'offsetleyula présence d'un signal important au
fondamental ne peut étre expliquée que par la nm&issance de I'électronique de mesure.

Ce dispositif commercial souffre de deux handicapportants. Il présente tout
d’abord une électronique complexe répartie en wiffss modules. L'un d’entre eux est la
boucle de rétroaction ; un autre correspond au ratidenatif. L’étude de ce dispositif nous a
conduit a identifier un troisieme module dont I'doipserait de protéger la sonde des
surtensions éventuelles générées par I'asservisseRelié directement aux bornes du pont,
il est difficile d’évaluer ses interactions aves kutres modules et ainsi son incidence sur la
mesure. La seconde difficulté réside dans I'établizent d’une fonction de transfert simple,
caractéristique de ce dispositif électroniquearglies parametres d’entréénis Vorrses €IC) a
la tension aux bornes de la sonde thermorésidiast en conséquence de la difficulté de
compréhension des phénomenes observés et mesurés gapositif expérimental qu’une
nouvelle approche de la mesure a été développée.

11.3 Description du dispositif expérimental

11.3.1 Dispositif électronique

[1.3.1.1 Simplification du montage électronique

Etant données les difficultés d’interprétation daessures obtenues par I'Unité de
Contréle Thermique, nous avons développé un noudésnositif de mesure (figure 11-8).
Cette réalisation a pour objectif de simplifier maximum le montage de maniére a rendre
l'interprétation des mesures plus aisée et a facila comparaison avec les modélisations.
Afin de permettre d’éventuelles futures comparassavec le TCU, I'élément principal que
constitue le pont de Wheatstone a été maintenanduttance et la boucle de rétroaction ont,
quant a elles, été supprimées. Une attention paéie a été apportée a la conception d’'une
résistance de contrdle identique et au maintien dapport proche de cing entre les branches
du pont.

Toutefois les valeurs des résistanBe®t R, ont été modifiées. Ayant pour objectif de
faciliter les modélisations, nous avons choisi diecevoir un circuit dont le courant circulant
dans la sonde est connu a chaque instant. Pouil estaindispensable de rendre le montage
insensible aux variations de résistance du seuposant variable du systeme c'est-a-dire de
la sonde. Ainsi nous avons fortement augmenté leuvale la résistandg; qui se situe en
série avec la sonde. Cependant cette mesure tndimite dans I'augmentation de la
puissance a fournir au pont.
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Figure 11-8 : Représentation schématique du dispasf expérimentale utilisé. Ce dispositif, dédié au
mode de fonctionnement a courant alternatif, fourni un courant connu a chaque instant.

Dans une premiéere approche le pont de WheatstaiteaBinenté en tension modulée
directement par la sortie référence de la détecsigmchrone servant a la mesure. Dans
certains montages cette référence sert uniquemi@ngyinchronisation avec un générateur de
signhaux modulés. L’amélioration recherchée ici dasi dans la maitrise du montage.
Toutefois il a été constaté lors de I'étude de m@stages que ces sources de tension ne
constituaient pas des générateurs de courant. &iqye cela se caractérise par un important
écart de potentiel entre la valeur choisie et lawaréellement appliquée au pont. De plus ces
instruments sont limités a des amplitudes d’'unaide de volts, insuffisantes pour couvrir la
plage des courants applicables a la sonde daras|d’gne résistand®, importante. Ce type
de montage est de fait limité aux courants inférégeB0 mA.

Le choix des résistances du pont doit donc se fareconsidérant d’'une part la
sensibilité aux variations de la résistance deolads et d’autre part le type d’alimentation
disponible. Pour des raisons de stabilité nous svpréféré limiter au maximum les
puissances a appliquer au pont. A partir de cesidérations les résistancBs et R, ont été
fixées aux valeurs normalisées respectives de Q28 1000Q. Dans ces conditions le
doublement de la résistance de la sonde entraim&ariation du courant de sonde inférieur a
1 %. Une attention particuliere a été apportée tmixcde ces résistances. Pour assurer la
stabilité thermique de notre montage, les résis®Rg R, et R, ont été surdimensionnées.
Ainsi les résistanceR; et R, sont des résistances a dissipateur intégré d'uissgnce de 15
W. De plus elles sont fixées au boitier métalliguepont. La résistance de contréle est, quant
a elle, obtenue par assemblage sur trois sélecteurgsistances d’'une puissance de 3 W.
Toutes ces résistances présentent une tolérarieéue

Pour soutenir la puissance nécessaire a I'alimentale notre dispositif électronique
et ainsi étendre la gamme des courants de songdeniliée, un amplificateur a été mis au
point (figure 11-9). Basé autour d'un amplificateopérationnel de type OPA544, notre
amplificateur a été spécialement développé afinalpas perturber le signal de référence du
détecteur synchrone. La figure suivante représknsechéma de principe du montage non
inverseur utilisé. Les résistancRset R ont pour valeurs respectives ®Blet 15 K2 ce qui
fixe le gain de notre montage a une valeur d’emvigoatre. De cette maniére, une tension de
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référence de 2 volts efficaces fournit un courassdla branche du pont de Wheatstone
contenant la sonde de I'ordre de 50 mA.

R’ =15kQ (_?,ain::|_+B
— i
R
A +25V
3300 4,7kQ
| —
L
OPA54: S
—+
Vs(t)
VE(t)
25V .
777
Figure 11-9 : Schéma de principe de I'amplificateu branché en sortie de la détection synchrone afide

soutenir la puissance nécessaire a I'alimentatioreda sonde.

En pratique trois tensions de référence, fixées |lpadétecteur synchrone, seront
principalement utilisées. Le tableau II-2 rassenttevaleurs expérimentales des courants de
sonde résultants. Ces valeurs seront utilisées tEmanodélisations analytiques et par
éléments finis. Pour alléger le contenu, les cdsraeront désignés par leur ordre de
grandeur, soient respectivement 50, 30 et 10 mA.

Tension de référence | Courant mesuré Incertitude en
efficace en V en mA mA
2 (avec ampli) 50,9 0,2
1,3 (avec ampli) 33,1 0,2
2 (sans ampli) 10,0 0,1

Tableau I1I-2 ;  Evaluations des courants de sondetilisés expérimentalement.

La section suivante présente le principe de fonagment de la détection synchrone
et est suivie de I'étude dynamique de notre montage

[1.3.1.2 La détection synchrone

Afin d’améliorer le rapport signal sur bruit et ®teaire I'information contenue aux
différents harmoniques, nous avons travaillé avee détection synchrone de type 7265
commercialisée par Ortec. La détection synchrommeed’extraire la composante utile du
signal a une fréquence spécifique ; dans notrel caagira d’'un multiplen’ de la fréquence
de modulation. Les signaux et les bruits préseatsaatres fréquences sont alors rejetés et
n'affectent plus la mesure. Le principe de fonatement du détecteur synchrone est tres
simple. La figure II-10 présente son schéma decjp
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Figure 11I-10 :  Schéma présentant le principe de fectionnement de la détection synchrone.

Dans le cadre de notre dispositif expérimental [sagséune sonde thermorésistive, le
signal d’entrée peut étre décomposé en série dedFet s’écrire de la forme :

V()= A codnayt +4,)+blt) Equation I1-5

dans laquelleA, et ¢, représentent respectivement I'amplitude et le dépbe de la
composanta, etb(t) représente le bruit. Précisons qu’en pratiqueétée n’est pas infinie
mais limitée par le systeme physique. Le signatadérence, qu’il soit interne ou externe,
passe par un multiplicateur fréquentiel et peutrg’é sous la forme :

V. (t)=Bcodn'wt+g,) Equation 11-6

ol w, est la pulsation de référendeget ¢, représentent I'amplitude et la phase éventuelle de
la référence. Le multiplicateur fréquentiel perragtsi la sélection d’'un harmonique d’ordre
n’ du signal de référence. A la sortie du multipljeur obtient :

v,(0) z’* [cod(n+ eyt +(g, +8,)) + cod(n-n)eat + (¢, - 4, )]
+b(t)Bcodn'wt + ¢, ) Equation I1-7

Ainsi lorsque I'harmonique sélectionnd du signal de référence est égal a
I'harmonique n du signal d’entrée recherché, le signalt) présente une composante
continue. A la suite du multiplieur, un filtre passas permet alors la suppression des
composantes alternatives et du bruit. Le signaitdde présentant toujours un bruit réparti sur
'ensemble du spectre, la fréquence de coupurele doit étre trés faible pour rendre la
mesure la plus stable possible.
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Le détecteur synchrone, que nous utilisons, corapbetx chaines de détection. La
premiere chaine compare le signal d’entrée a urabkie référenc¥,(t) et la deuxieme a un
signal de référenc¥,(t) déphasé de 90°. On obtient ainsi, a la sortiefittess, les deux
tensions suivantes :

Vg (t) = %COE@W - ¢O) Equation 11-8
Vg, (t) = %COE{%. -¢,+ LZ-[j = %sin(qﬁn. - ¢O) Equation 11-9

L’intérét de cette double détection est de fourair possibilité de déterminer
I'amplitude maximale de la tension de soNigen se préservant de l'influence du déphasage.
Cette amplitude notée R est obtenue par la relation

B .
Va+VJ = A‘T Equation 11-10

L’amplitude B de la tension de référence étant stable dangripstecette derniere relation
nous permet de suivre I'évolution du signal por@eit'information. Nous avons également la
possibilité de calculer le déphasafyg = ¢, — ¢, entre le signal d’entrée et la référence :

AB;
£2sinAg
Vel =2—:tanA¢ Equation I1-11
2
Soit A¢:arctar%) Equation I1-12

Notre détection synchrone numérise le signal dé&ntra une fréquence
d’échantillonnage de 166 kHz. Ce signal peut atmpléié de facon a recouvrir toute la plage
d’entrée du convertisseur analogique-numériqueoéiés a notre électronique, il offre une
mesure précise et parfaitement stable des sigrealrerchés. Le paragraphe suivant présente
I'étude de notre dispositif électronique.

[1.3.1.3 Caractérisation du montage électronique

La premiere étape de cette caractérisation consistéa mesure des valeurs des
résistances du pont. Pour ce faire, nous dispodamsmicro-onmmetre de grande précision
de marque Keithley. Le tableau 1I-3 présente ldsura des résistances Bt R, ainsi que
I'incertitude de mesure associée. Dans ces conditle pont de Wheatstone posséde un
rapport de 4,5 entre ses branches et la sensitilitéourant, circulant dans la sonde, aux
variations de la résistance de cette derniéreee8{t mAQ™.
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Valeurs mesurées Incertitudes de mesure
Q Q
Résistance R 217,2 0,1
Résistance R 986,5 0,2

Tableau 1I-3 :  Valeurs mesurées des résistancesmstitutives du pont de Wheatstone.

L’étude de notre pont en fonction de la fréqueneenddulation permet de préciser la
plage de sensibilité de la sonde (figure lI-11)ueéries de mesures sont réalisées hors
contact a pression atmosphérique et sous vide penfaoir paragraphe suivant). Elles
montrent d’'une part que I'amplitude devient insblesiaux conditions de pression pour une
fréequence de modulation supérieure a 1 kHz et dBanart que le déphasage du signal devient
trés instable pour les fréquences supérieuresHe4lies études a venir seront par conséquent
réalisées pour des fréquences s’étendant de 219a@GHz.

6 200
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Figure 1I-11: Réponse au troisieme harmonique effonction de la fréquence pour une sonde placée a

pression atmosphérique et sous vide. La sonde esitreentée par un courant de 50 mA.

Nous nous sommes ensuite intéressés a la capa&citépdnse des composants du
montage. Pour ce faire un signal créneau d’'uneuénéce de 85 Hz et d’amplitude variable a
été appliqué en premier lieu aux bornes du pontMteatstone puis de I'amplificateur.
Comme nous l'avons vu précédemment la valeur duacdule sonde, et donc sa température,
dépend de la tension appliquée au pont. La vanat® 'amplitude du créneau nous permet
ainsi d’étudier le temps de réponse en fonctionadéempérature de la sonde. Ce temps
caractéristique est évalué lorsque les oscillatsmm amorties de 63 %, le régime permanent
est alors atteint. L'évolution de ce temps caréti@ue du pont apparait alors négligeable
dans la gamme des courants s’étendant de 8 mAn@A51e temps de réponse de notre pont
de Wheatstone est ainsi évalué de I'ordre de 60 ns.

L'influence de l'amplificateur a également été ééed La figure II-12 présente
I'évolution du temps de réaction de I'amplificataainsi que celle de la tension de sortie en
fonction de la tension d’entrée. Il apparait queel@ps de réaction augmente linéairement
avec la tension d’entrée pour atteindre une vdieute de 3 ps lorsque I'amplificateur est
saturé. Une limite inférieure semble se dégager [asufaibles tensions autour d’'une valeur
de 300 ns. Le rapport de la tension de sortiegéerhps de réaction caractérise la vitesse de
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réaction de I'amplificateur (Slew Rate) laquellé @sluée & environ 7,7 V.isComparée au
temps de réponse de l'unité de contrdle thermiaudre montage simplifié présente une
rapidité au moins 20 fois plus importante. Cetféédénce s’explique en partie par I'absence
de boucle d’asservissement de la tension aux boltnesnt.
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Figure 1I-12 :  Evolution du temps de réaction ains que de la tension de sortie de I'amplificateur en
fonction de la tension d’entrée.

Cette caractérisation se termine par I'étude destubations générées par
I'amplificateur sur le signal de référence fourpdr le détecteur synchrone. La figure 11-13
présente I'amplitude et le déphasage de la tensiorsortie de I'amplificateur pour une
gamme de fréquences allant de 0,1 Hz a 100 kHaz. é®ofaire les conditions expérimentales
sont reproduites en appliquant a la sortie de lidogteur une charge de 2@D. Ceci permet
de modéliser le pont de Wheatstone en s’affranahis$' éventuelles perturbations. Le signal
de référence est fixé a une amplitude de 0,3 \¢afh. Le gain de 'amplificateur apparait
alors presque constant pour les fréequences infésed 10 kHz et est évalué a une valeur de
3,98. Le déphasage induit par I'amplificateur apfiaguant a lui négligeable pour les
fréquences inférieures a 2 kHz.
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Figure 1I-13: Evolution de la tension de sortie @ I'amplificateur en fonction de la fréquence de
modulation pour une tension de référence de 0,3 mV.
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Nous en déduisons que notre dispositif d’alimeatati’entraine pas de perturbations
notables de la tension appliguée au pont de Wloestistans la plage de fréquence
d’utilisation de la sonde.

11.3.2 Dispositif expérimental

11.3.2.1 Porte échantillon

Dans le but de faciliter I'étude des échantillorssnaussi, avec un souci de précision
dans le positionnement de la sonde, un dispositifepéchantillon a été réalisé au sein du
laboratoire. Cet objectif est double : d’une pantrpettre I'étude d’échantillons de dimensions
supérieures a ceux positionnables sur le porte nilba commercial, et d'autre part
permettre la réalisation d’études faisant intenviendistance sonde-échantillon.

Pour ce faire le laboratoire s’est porté acquérdune platine de déplacement
motorisée et commercialisée par Newport. Ce matéukra-compact permet des
déplacements verticaux d'une grande précision geida présence d'une regle optique
linéaire de haute résolution éliminant les erredes positionnement mécanique. Afin de
garantir I'horizontalité du plateau pendant le dépiment, nous avons opté pour un systeme
précontraint de guidages linéaires a double rardgsbilles. Ce dispositif assure un
déplacement vertical de 4,8 mm par pas de 20 nntte Ge#atine est associée a une
électronique de controle qui gére a la fois lalmation, la mesure et le respect du
positionnement mais également le réglage de lasssteet du pas de déplacement. Cette
électronique pilotée par ordinateur permet patdiimédiaire de son logiciel de gestion de
programmer des cycles d’approche-retrait.

Les déplacements latéraux de I'échantillon sonirésspar deux platines manuelles de
type M-UMR de chez Newport (figure 1I-14). Ces plas disposent de guidage a double
chemin de billes apportant une grande stabilitd taulong des 25 mm de la course de
déplacement. Associées a des butées micrométrigaedard, elles offrent une sensibilité de
Ipm.

\ Support d’échantillon aveg

pastille el téflon

| Platines mantelles

\,

| Butées micrométriqu: |

Plaque d’interfa(;age|

\| Platine motorisé |

Figure 1I-14 :  Représentation du support porte-échntillon composé d’'une platine motorisée assurant
les déplacements verticaux et deux platines manuedl pour les déplacements dans le plan
horizontal.

L’ensemble des trois platines est disposé sousafinecen dural massif. Ce bloc
volumineux de matiere a été excavé de maniere i@ &ff place nécessaire au porte-
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échantillon. Le choix d’'un bloc massif se justifiar le gain inertiel nécessaire a la stabilité du
microscope. Ce dispositif a été concu pour unésatibn a pression atmosphérique et sous
vide.

11.3.2.2 Cloche a vide

La réponse de la sonde thermorésistive dépendrdpditance des différents modes
de transfert de chaleur contribuant & son équilibeemique. Dans le but d’affranchir cette
derniere des perturbations liées a I'air envirotnreira la couche d’eau adsorbée, la sonde,
I’échantillon et son support motorisé sont placéssdune enceinte a vide. De cette maniere
les expressions analytiques peuvent étre simpdifiles termes convectifs.

Ce systéme basé sur un évaporateur est constitueé pflateau en Dural de forte
épaisseur, d’'un déme en pyrex, ainsi qu’un enseabigompes a vide permettant I'obtention
d’'un vide d’ordre secondaire. Celui-ci est attgiar |'utilisation d’'une pompe a diffusion
d’huile couplée a une pompe a palettes. Le prind@donctionnement est le suivant. Une
huile chauffée est diffusée a haute pression stortae d’une nappe conique vers une paroi
refroidie par une circulation d’eau extérieure. éantact I'huile se condense et entraine les
molécules d’air piégées vers la chaudiere par graidabituellement trois étages de ce type
se succedent. La formation des nappes de vapeuitedd€pend de la pression a I'intérieur de
la pompe. Au dessus d’'une pression de 0,7 hPadeges se constituent mal et 'effet de
pompage est quasiment nul. Ce type de pompe ntxeksic I'utilisation d'une seconde
pompe de maniere d’'une part a réaliser un vide gremnécessaire a sa mise en route et
d’autre part a évacuer les gaz extraits. La pompaléttes fournit une pression minimale de
10-3 hPa et la pompe a diffusion permet d’atteirtire pressions inférieures a 10-7 hPa.

Ce dispositif est utilisé pour étudier la répongéraisieme harmonique en fonction de
la pression environnementale pour différentes #égas de modulation. L'analyse des
évolutions résultantes en fonction de la pressiogak environnant (figure II-15) montre que
la réponse de la sonde est indépendante des éshamgeectifs avec le gaz environnant pour
des pressions inférieures a 0,1 hPa.
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Figure 1I-15:  Evolution de I'amplitude normalisée de la composante au troisieme harmonique de la
réponse de la sonde en fonction de la pression dazgenvironnant. L'étude est réalisée
pour un courant de sonde de 50 mA modulé a des fréagnces (10, 80, 400, 1500 et 10000
Hz) caractéristiques de la répartition spectrale déa réponse.

Par conséquent dans la suite de ce document lagesesous vide seront realisées a
une pression d’environ TthPa. On constate également que les pertes daichigida sonde
par convection atteignent leur maximum pour lessgiolms supérieures a 100 hPa. Elles
deviennent alors quasiment indépendantes de laipneatmosphérique.

11.3.2.3 Dispositifs complémentaires

Avec le souci de réaliser un travail de précisimms avons mis au point un dispositif
permettant le contrle de linclinaison des filanserEn effet les sondes thermo-résistives
utilisées sont de part leur mode manuel de faloicates différentes les unes des autres. |l
n'est en particulier pas rare d’observer des sopd&sentant des inclinaisons variant 30 a 80
degrés par rapport a I’horizontal. Afin de maintes@s inclinaisons semblables d’une sonde a
l'autre, mais également afin de corriger une éwdtgwerreur de manipulation, un dispositif
de redressage a été réalisé. Associé a une loupecubaire, un ensemble de vis
micrométriques permet une manipulation précise iumént vers une inclinaison de 60
degrés avec une incertitude de 5 degrés.

Le dispositif électronique que nous avons conc¢ypéxialement été développé pour
apporter une connaissance précise du courant amcwlans la sonde thermique. Ainsi
I'application d’'une tension connue aux bornes datpte Wheatstone et une mesure de la
résistanceR; en série avec la sonde permettent I'estimatiorceleourant. La volonté de
réaliser des mesures quantitatives des propriésniques des échantillons impose une
connaissance précise du courant. Pour ce fairere niatboratoire s’est équipé d'un
amperemetre de précision exploitant une sondesailgéfll (figure 11-16). Ce dispositif permet
une mesure simple et précise du courant circulans da sonde thermique sans en perturber
I'intensité. Cet instrument offre une gamme de meslétendant des courants continus aux
courants variables de fréquence inférieure a 50 Mén temps de réponse est inférieur a 7
ns. De plus le systeme génére un bruit inférie2B@AuA.

Amplifier in TM Series
Power Module

of [=]
r[:s = Current Probe

/ L Output DEE} I
o}t
: a

50 Q oscilloscope input (or add 50 0
termination here if oscilloscope has
only high-impedance input).

Test Oscilloscope

Figure 1I-16 : Représentation du dispositif de measre du courant. L'amplificateur est équipé d’'une
sonde de courant exploitant I'effet Hall. La mesureest réalisée par I'intermédiaire d’'un
oscilloscope.
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1.4 Premiéres mesures

Nous présentons maintenant une premiere série derasecaractérisant la complexité
des échanges de chaleur entre la sonde thermiglee rellieu environnant d’'une part et
I'échantillon d’autre part. Un bilan des connaisssmn relatives a linterprétation de ces
résultats sera ensuite entrepris et conduira aasengble d’'interrogations.

11.4.1 Résultats expérimentaux

L’équilibre thermique de la sonde lorsqu’elle seuire en contact fait intervenir une
grande variété de transferts de chaleur. Troisc@ux échanges interviennent dans cet
équilibre. Tout d’abord une part importante deHaleur produite par effet Joule est dissipée
par conduction a travers les deux fils en Wollastonstituant le bras de levier. Ce flux est
présent quel que soit I'état de la sonde. On troemsuite un transfert de chaleur par
convection et rayonnement vers le milieu environnbe troisieme flux se caractérise par un
transfert de chaleur entre la sonde et I'échantillde nature plus complexe, cet échange se
décompose, suivant le cas, en divers transfertgli€imgue les échanges [GOM1999a] :

¢ par conduction solide-solide,

¢ par conduction a travers les fluides interstitiels,
¢ par conduction a travers le ménisque d’eau,

¢ par conduction a travers I'air environnant,

¢ et par rayonnement.

Le transfert par conduction a travers l'air envitant dépend de la distance séparant le
filament de I'’échantillon. Si la distance est indére au libre parcours moyen des molécules
d’air, de I'ordre de 70 nm sous les conditions rales de température et de pression, alors le
transfert est dit balistique. Dans le cas contrérdransfert est dit conductif ou encore
diffusif.

La superposition de ces echanges rend l'interpoétales mesures délicate. Il est donc
nécessaire d’identifier et de quantifier la partctiaque échange intervenant dans la réponse
de la sonde. Certains de ces transferts voientiftdluence varier avec la distance sonde-
échantillon. Les figures 1I-17 et 18 rendent comghiene premiere série de la mesure. Elles
présentent I'évolution de la réponse de la sondes ks modes de fonctionnement a courant
continu et alternatif en fonction de la distancadsméchantillon et pour une fréquence de
modulation de la tension appliquée au pont de 4@0 G&s résultats ont été obtenus en
maintenant la position de la sonde fixe et en dgial’échantillon de cuivre utilisé igia la
platine motorisée présentée précédemment. L'endgl@iette platine permet le maintien de la
position de I'échantillon et donc de la distancagant toute la durée de la mesure. Il est ainsi
possible, pour le mode alternatif, d'optimiser téglages de la détection synchrone pour
chaque point et plus particulierement d’attendrstébilisation de la mesure qui en pratique
se situe autour de 5 secondes. On obtient de cettgére une grande reproductibilité des
résultats.
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Une premiére étude en mode continu révéle 'augatient des échanges de chaleur
entre la sonde et I'échantillon avec la réductiedaldistance (figure 1I-17). Pour ce mode de
fonctionnement, la présence de I'échantillon es¢atée jusqu’a une distance maximale de 2
mm. Au-dela la réponse ne varie plus, ce qui carset la stabilité des échanges de chaleur.
La méme observation est réalisée pour les distamééseures a 0,2 um. Entre ces deux
paliers, I'élévation apparait maximale pour legatises comprises entre 1 et 100 um. Nous
constatons également que la nature des matériaviendedétectable pour les distances
inférieures a 4 um. Précisons toutefois que cesumagsrelatives au mode continu, sont
perturbées par la décharge de la batterie permééimentation de la sonde. Au cours de
I'approche cette décharge est estimée expérimemgaliea environ (0,1 £ 0,05) mV.

151,01

150,51

150,04

1 —= Cuivre
149,57 L

——\Verre

Tension en mV

149,04
148,51

148,04

147,54 — — — —

0,1 1 10 100 1000 10000
Distance sonde-échantillon en pm

Figure 1I-17 :  Evolution de la tension aux bornesde la sonde en fonction de la distance sonde-
échantillon dans le mode de fonctionnement a couramontinu de 50 mA. L’échantillon
considéré est en cuivre.

L’analyse des résultats obtenus dans le mode attemet en évidence une succession
similaire de trois principaux régimes de transfetés chaleur au cours de l'approche de
I'échantillon vers la sonde. Pour les distancesésapres a 150 um, les réponses en
amplitude et en phase semblent indépendantes g€dance de I'échantillon (figure 11-18).
Puis y succede une zone de transition caractépseginteraction grandissante de la pointe
avec la surface de I'échantillon (figures 11-181e19).
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a une fréquence de 400 Hz.

2,05 7 r 1295
2,04 r
1 r 129,0
2,031 F
1 r O
- 12852
> 2,02 i §’
] ——Amplitude | |
o 2,01 ,plu °l f 12805
§ 1 /\ ——déphasage, | %
= 1 r 7]
£ 2,00 112758
<E( ] r &
1997 112700
1,987 i
] 11265
1,974 r
1,96 - 126,0

-3 -2 -1 0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
Distance sonde-échantillon en um

Figure 11-19 :  Evolutions de I'amplitude et du défasage au troisieme harmonique en fonction de la
distance sonde-échantillon a proximité du contact.a sonde est alimentée par un courant
de 50 mA modulé a une fréquence de 400 Hz et entea contact avec un échantillon de
cuivre.

La mise en contact est généralement caractérisé@rpéort refroidissement de la
sonde dU a I'établissement des transferts par abiotusolide-solide etia le ménisque d’eau
(identifiable par une discontinuité de la répon@&gure 11-19). Les distances négatives
représentent I'évolution de la surface d’échangelddeur entre le filament et la surface en
fonction de la force d’application de la sonde. Wpproche empirique de cette évolution
démontre que la réponse de la sonde dépend fortaiadrétat de surface de I'échantillon.
Les figures ci-dessus représentent les résultaemnod pour un échantillon dont la rugosité est
inférieure a 40 nm. Cet état de surface de quadiiemiroir est nécessaire a I'obtention d’'une
évolution monotone et reproductible de la réponeelad sonde en fonction de la force
d’application.
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L’'analyse de ces résultats fait apparaitre un icentambre d’interrogations. Quelle est
la part du transfert convectif vers le milieu eowinant dans I'équilibre thermique global du
filament ? De méme quelles sont les parts respecties flux s’additionnant au transfert par
conduction solide-solide lorsque la sonde se troemecontact ? L'étude des différentes
contributions a I'équilibre thermique du filamergnsble un préambule incontournable a
I'évaluation quantitative des propriétés thermiquass échantillons. S’ajoute a ceci
I'interrogation concernant I'importance du puitetimique généré par le fil de Wollaston.

I1.4.2 Comparaison avec la littérature

De maniere a évaluer la part respective des flushdéeur intervenant dans I'équilibre
thermique de la sonde, I'équipe ldefevreet al. a étudié I'évolution de la réponse de la sonde
en fonction de la distance la séparant de I'écthantiLEF2006]. Pour ce faire, ils utilisent la
téte du microscope pour automatiser et évaluept@ghe de la sonde vers la surface a partir
d’'une altitude de 150 um. La figure 11-20 présehdéwolution de la résistance thermique
équivalente notée GLy en fonction de l'altitude (formules 1-61 et 62).

a) 4 b) o8
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Figure 11-20 :  Evolution de la résistance thermiqueéquivalente de contact caractérisant le transfertie
chaleur entre la sonde et I'échantillon en fonctiorde la distance sonde-échantillon. Cette
résistance prend en compte les échanges par condoat solide-solide et a travers l'air
environnant pour lesquels trois régimes (convectifdiffusif et balistique) sont mis en
évidence [LEF2006].

Un échantillon d’argent est retenu pour I'étude fdeon a rendre la résistance
thermique de l'air plus importante que celle deh@ntillon. Ainsi simplifiée la conductance
équivalenteGeq devient égale a la conductance relative a I'airennantG,. Elle s’évalue a
partir de la réponse aw3et de I'expression au®harmonique de la température de la sonde
[LEF2006] :

3 E(4emL—2+m|_e2"“L—m|_—2e2mL oo+ (ML+mLE™ —&™ +1)G mL
- 3

T, ™ (eZmL —1)Geq " (1+ ezm")GSmL Equation 11-13

w
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dans laguell&ss représente la conductance de la sonde. Les deetBd etm sont définis par
les équations 1-47.

L’'analyse de ces résultats expérimentaux amenauliesirs a évaluer trois régimes de
transfert de chaleur s’établissant entre la sontld’éehantillon via la couche d'air
environnante. lls observent, pour une altitude sapge a 20 um, un changement d’évolution
de la résistance équivalente. lls concluent alola @rédominance du régime convectif par
comparaison avec I'épaisseur de la couche visquemsdbant le filament qu’ils estiment en
premiére approximation 4, /h =25um, oul, représente la conductivité thermique de l'air et
h le coefficient d’échange thermique entre le filainet I'air environnant [LEF2005]. Au-dela
de la couche visqueuse, le transfert de chaleunaldieu a des mouvements d’ensemble
verticaux qui tendent a diminuer I'efficacité dédhange. Lorsque I'’échantillon pénetre cette
couche limite, I'évolution de la résistance themgcdevient linéairement dépendante de la
distancez et caractéristigue d'un mécanisme de diffusionladehaleur. Les molécules se
thermalisent alors au contact de la surface dmelat et transmettent I'énergie de proche en
proche jusqu’a la surface de I'’échantillon (et irpegnent).

Sur la figure 11-20b, une déviation a la dépenddima&aire apparait pour les altitudes
inférieures a 1 um. Cette déviation serait sigatfiee d’un régime de glissement. Ce type de
régime se caractérise par I'apparition de discoittis de température aux interfaces gaz-
solide et s’explique par un transfert imparfaitlémergie moléculaire a la paroi du solide.
Les auteurs observent pour les altitudes inféreewre300 nm une stabilisation dans la
variation de la résistance thermique équivalents. ihterprétent ce plateau par la
prédominance d’un transfert balistique pour ledaslmolécules transportent I'énergie de la
sonde vers I'échantillon sans interagir entre elles

[1.4.3 Discussion

Tout d’abord I'observation d’'un régime balistique ttansfert de chaleur entre la
sonde et I'échantillon pourrait étre remise en eau&tude de la figure 1I-20 compte tenu du
mode opératoire ne met pas clairement en évidemgadsence d’un palier aux altitudes
inférieures a 300 nm. En effet cette méthode seufiun manque de précision lié d’'une part a
la position désaxée du moteur par rapport a laes@bdi’autre part a la vitesse relativement
élevée de I'approche qui ne permet pas la statidisaotale de la mesure. L'analyse de nos
mesures confirme I'absence d’un palier dans langpa@n fonction de l'altitude. On observe
tout au plus une Iégeére inflexion de son évoluiffigure 11-19) sur la plage des distances
considérées. Remarquons toutefois que cette infieriest pas reproductible. Elle ne peut
donc étre rapprochée d’'un phénomene physique. Cetistatation remet directement en
cause l'expression analytique unidimensionnelleemiéinant le coefficient de transfert
thermique local proposée par I'auteur [LEF2006] :

hy, = A,
ar z+2[(2—A)y/A(y+1)Pr]/\

Equation 11-14
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dans lequek représente l'altitude de la sonde par rapporéahintillon,A le pourcentage
d’énergie moléculaire transféré®r le nombre de Prandtly le rapport des capacités
calorifigues a pressionCf) et volume C,) constants et/ le libre parcours moyen des
molécules d’airl, représente la conductivité thermique de I'air didexpression cinétique
est la suivanteC, [W[Z/3 avecv la vitesse moyenne des molécules. Lorsque I'dkitast

comparable au libre parcours moyen des molécutegression II-14 se simplifie et devient

indépendante de la distarce

De plus ces mesures ont été obtenues sous le nedendtionnement a courant
alternatif. Quelle que soit 'amplitude du couraralimentation, I'échauffement de la sonde
entraine une dilatation périodiqgue du filament et dils de Wollaston. Il s’ensuit un
phénomene de vibration de la sonde a une fréquimdale de I'excitation électrique, ce qui a
pour effet de perturber l'altitude réelle du filamheAinsi pour un courant d’alimentation de
50 mA modulé a une fréqguence de 2 Hz, 'amplitude dplacement du filament est
d’environ 20 nm (annexe n°2). La conséquence imatédest la succession de plusieurs
régimes au cours d’'une période et le mélange ds kftets sur la réponse. Il en résulte une
plus grande difficulté dans l'identification desagés de prédominance des différents régimes.
Sous ces conditions une discontinuité nette dahsllition de la réponse ne semble pas
explicable par un changement de régime.

Enfin compte tenu de la courbure du filament clenitff une superposition des
différents régimes de transfert de chaleur intenvpour les altitudes les plus faibles. Ainsi a
proximité du contact avec I'échantillon, le régiche diffusion s’ajoute au régime balistique.
L’analyse de I'équation 1I-14 révéle que le coaéfit d’échange relatif au régime balistique
est d'autant plus élevé que laltitude est faibloutefois compte tenu de la plage
d’application et de la surface d’échange mis engeumode de transfert balistique ne semble
pas en mesure de devenir prépondérant devanhidrapar diffusion.

Conclusion

Ce chapitre présente les moyens expérimentaux migra disposition et développés
pour réaliser cette étude. Débutant par la desonipdu microscope a force atomique se
trouvant a la base du notre instrument, les éléneatactéristiques du montage thermique
sont étudiés. L’étude de I'instrumentation comnadecirelative au mode de fonctionnement a
courant continu démontre son inadéquation avemlgenalternatif.

Un dispositif électronique dédié au traitement de nhesure dans ce mode de
fonctionnement a alors été spécialement déveldp@&onception nous a permis d’apporter le
plus grand soin au choix des composants passifstiteant le pont de Wheatstone et de
I'alimentation électrique. Outre la réduction déiets des perturbations sur la mesure, notre
approche caractérisée par un courant d’alimentationnu a chaque instant facilite la
modélisation de la réponse. Cette particularit@ sxploitée dans les chapitres suivants par
deux modélisations I'une analytique et I'autre nuguée.
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Une présentation des moyens annexes employésaoardctérisation de la réponse a
3w est également réalisée. Nous abordons entre lautnese au point d’'un porte-échantillon
permettant un contréle précis de la distance sépdiagpex du filament de la surface de
I’échantillon.

Nous terminons ce chapitre par une premiére apprdela mesure du signal @ 8n
fonction de la distance sonde-échantillon. La camipan avec les résultats disponibles dans
la littérature permet d’apercevoir la complexités dehanges thermiques s’instaurant entre la
sonde et I'échantillon.

La réalisation de mesures quantitatives des prggrithermiques des matériaux par
cette méthode nécessite I'estimation précise d#ferelites composantes concourant a
I'équilibre thermique de la sonde. Outre la déteation des parameétres définissant les
conditions de contact et les différents régimesraesfert a longue distance, il apparait tout
d’abord indispensable de procéder a une caradiérisprécise des propriétés thermiques et
géomeétriques de la sonde thermorésistive.
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Chapitre Il :

Caractérisation de la sonde thermigue
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Introduction

L'utilisation de la sonde thermo-résistive commeirse et détecteur de chaleur met
cet élément au coeur de la microscopie thermiquendeslocale. La volonté de réaliser des
mesures quantitatives des propriétés thermiquesnu®sriaux nécessite I'évaluation, en
nombre et en importance, de I'ensemble des paramétiervenant dans le processus de
mesure. De part son mode de fabrication manuele @taluation est rendue délicate et
nécessite la mise au point d’'une méthode fiableeptoductible. En plus des propriétés
thermiques, les parametres géométriques comptemi j&s plus importants auxquels doivent
étre ajoutés les deux paramétres électrigues quk Igorésistivité et son coefficient en
température.

Dans la premiere partie de ce chapitre, une praeédiestimation directe de certains
parameétres géométriques sera présentée, a laguetiédera celle des propriétés électriques
du filament de platine-rhodium. Deux modélisatidhsie numérique et 'autre analytique, de
la réponse de cette sonde seront ensuite déveppéecomparées aux résultats
expérimentaux. Il résultera de cette étude une semén question des paramétres
caractéristiques de la sonde couramment utilisési gue la nécessité de la mise au point
d’'une méthode fiable d’étalonnage du dispositifriesure.

[11.1 Estimation directe

De part son mode de fabrication manuelle, la sahdemo-résistive utilisée dans
notre dispositif expérimental ne peut respecteouigusement les valeurs données par le
constructeur (tableau 1I-1). De plus I'équilibreetimique faisant intervenir un grand nombre
de parametres, il est nécessaire de limiter au mani le nombre d’'inconnues. Nous avons
ainsi procédé a la caractérisation geomeétriqueiggrate I'élément actif des sondes utilisées.
Pour ce faire, nous avons opté pour une caradiénsaposant sur une étude des sondes par
microscopie électronique a balayage. Faisant suitee évaluation précise de la résistance
électrique de ces sondes, la résistivité électriqulament en alliage de platine-rhodium (90
% - 10 %) est étudiée.

[11.1.1 Estimation de la géométrie

[11.1.1.1 Principe de la mesure

La microscopie électronique a balayage (MEB) esttechnique basée sur le principe
des interactions électrons-matiére. Son fonctiorermepose sur le balayage de la surface a
analyser par un faisceau d’électrons. Ne dispogastd’un tel instrument au sein de notre
équipe, cette étude fut rendue possible grace atiesodu Laboratoire de Microscopies et
d’Etude des Nanostructures (LMEN).

Pour aboutir a une évaluation précise de la longatdu rayon du filament, un soin
particulier a été apporté au positionnement deofads thermique dans I'enceinte du MEB.
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L'objectif est de placer le plan contenant le filmh perpendiculairement au faisceau
d’électrons incident. Ce réglage s’effectue en détapes. Tout d’abord la sonde est fixée en
position verticale de maniére a orienter le filameers la source d’électrons. Dans cette
position le plan de symétrie de la sonde est paeau faisceau incident. Ensuite la rotation
autour d’'un axe normal au faisceau permet d’apmokhperpendicularité du plan contenant
le filament. Plusieurs mesures sont alors réalidéefacon a identifier I'inclinaison offrant la
plus grande extension du filament.

SkU  1Zmm
LHEN

1Smm

S22 .TIF

S27 .TIF

Figure lll-1 :  Images obtenues par microscopie élgronique a balayage du filament résistif d'une sode
thermique. L'image de gauche est obtenue avec unagsissement de 500, tandis que celle
de droite présente un grossissement de 2000.

On dispose de deux méthodes de mesures. L'unseutdilogiciel de pilotage du MEB
et l'autre utilise un logiciel de dessin techniq@® dernier permet un découpage précis du
filament en un grand nombre de segments parfaitejmet@posés. L'erreur est ainsi réduite a
son minimum pour dépendre uniquement de la résolude I'image et plus particulierement
de I'évaluation de I'échelle. La premiere méthode quant a elle moins précise, mais elle
permet de s’assurer de la non déformation de I'ereagpassage d’'un logiciel a I'autre.

111.1.1.2 Présentation des résultats

Les longueurs sont obtenues par I'estimation dedgueur moyenne du filament. Le
diameétre correspond quant a lui a la moyenne eerslipoints du filament. Le tableau IlI-1
présente les valeurs relevées pour un ensembleiateegsondes thermiques. Chaque valeur
correspond a une moyenne obtenue a partir de ciesumds et présente une incertitude
maximisée évaluée a partir de I'écart type et idepifécision de la mesure.

L’analyse de ces résultats montre que la longuéde eliametre du filament sont
respectivement, et systématiquement, supérieuraf@ieur aux valeurs annoncées par le
constructeur. L'augmentation de la longueur eshegenne de 25 % tandis que la diminution
du diamétre est d’au maximum 12 %. Les variatidnseovées peuvent étre expliquée par le
processus de fabrication des filaments. En effet derniers sont obtenus par attaque
électrochimique d’un fil de Wollaston. L'incertitaddans le positionnement de ce fil couplée
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a un effet de capillarité peuvent expliquer a eeds cette augmentation. De plus, malgré une
attague chimique orientée vers I'argent, le ccewlitEage de platine-rhodium est-il totalement
insensible au réactif ; ce qui aurait pour conségeda réduction du diametre du filament. A
l'inverse, la présence de dépodts a la surface kdmé&nt améne a la question suivante :
I'enrobage d’argent est-il complétement éliminée? Istries observables sur les images MEB
présentées précédemment (figures IlI-1 et V-14} daes au processus de fabrication de ce
filament et permettent une meilleure appréciatiorcantact avec I'échantillon. Ces grandeurs
ont une grande importance car elles détermineet@iment la résistance de la sonde et par
conséguent la puissance thermique dissipée parlefiiée.

Sondes Longueur en pm Diametre en pum
Valeurs usuelles 200 5
N° 1 251 +4 4,98 + 0,23
N° 2 255+ 4 4,41 + 0,39
N° 3 248 + 4 4,74 £ 0,33
N° 4 244 + 4 4,64 +0,34

Tableau Ill-1 : Tableau récapitulatif des parametres géométriques du filament résistif de quatre soed
thermiques.

[11.1.2 Estimation de la conductivité électrique du platinerhodium

Fort de l'estimation des paramétres géométriquesfildiment de notre sonde
thermique, nous avons compare la résistance medarkesonde a sa valeur théorique. Cette
étude conduit a la remise en cause de la condiéctkectrique du filament en alliage de
platine-rhodium (90 % - 10 %).

[11.1.2.1 Mesure de la résistance électrique du filament

La sonde thermo-résistive utilisée se compose d'sége de trois résistances
électriques (figure I1I-2) :

¢ larésistance du filament en alliage de platineditnm (90 % - 10 %) appeld®,

¢ larésistance du bras de levier constitué par €ilsude WollastorR,,

¢ larésistance des fils de connexRn

L’évaluation de la résistance électrique proprefiument nécessite la connaissance de la
résistance des diverses composantes.

D’une sonde a l'autre la longueur des fils de W&itha est sensiblement identique.
Elle est estimée a 15 mm pour I'ensemble des deas die levier avec une incertitude de 0,5
mm. Avec une résistivité électrique de 1,63 X0.m, la résistance théorique de la couche
d’argent est d’environ 56 €@ Pour le cceur de platine-rhodium, qui présenteraaistivité
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électrique de 18,8.10Q.m, la résistance théorique est de T#4Ce qui fournit un rapport
d’environ 2600. La résistance des fils de Wollagiqrsera donc égale a la résistance d’un fil
d’argent équivalent. Des mesures directes réalipge&omes et alen utilisant un pont de
Wheatstone puis un ohmmeétre estiment cette résest@®,06 + 0,00 ; ce qui est en accord
avec la théorie [GOM1999a].

Platine d
aline de Fiche de

raccordemel Fils de connexic )
Fil de ¢ connexiol
Wollastor \

Filamen\ ﬁ:— e
R R

N _
—

Rpt

Figure -2 :  Représentation des résistances éla@ues constitutives d’une sonde thermo-résistive.

La résistance électriqu® est définie comme la somme des résistances diéseglae
raccordement, des fils et de la fiche de connexXs@nvaleur est évaluée expérimentalement a
I'aide de trois sondes et d’'un ohmmetre de prégiginéthode a deux fils). On obtient les
mesures suivantes :

(014+ 003)0
(016+ 004)Q

Rfl
Rf 2
R, =(015+ 003)Q

Soit une valeur moyenne d&:.= 0,15Q

Les fils permettant 'acheminement du courant élgeé jusqu’au filament sont
considérés identiques d’'une sonde a l'autre eteptéat une résistance de 020(0,15 +
0,05) avec une incertitude de 0,04 L'impact sur la valeur de la résistance du fil de
Wollaston lié a lincertitude sur la mesure de sagueur est supposé négligeable. La
résistance électrique du filament se déduit alerdacon suivante :

R, =R, -(R,+R) Equation I11-1

dans laguell®, représente la résistance des fils de Wollaston.

Le tableau lll-2 présente les valeurs obtenues pegigquatre sondes présentées au
paragraphe précédent.

104



RésistanceR,; mesurée | Résistance du filamenR
Sondes p P
enQ enQ
N° 1 2,39+0,02 2,18 £ 0,05
N° 2 2,44 + 0,02 2,23+0,05
N° 3 2,48 + 0,02 2,27 £ 0,06
N° 4 2,65+0,01 2,45 + 0,05

Tableau IlI-2 : Tableau récapitulatif des résistarces globales et du filament pour quatre sondes thao-
résistives. Les mesures ont été réalisées a une p&mature ambiante de 22 °C.

Ces mesures révelent une certaine disparité déslatance électrique de I'élément
actif. Les trois premiéres sondes présentent ussstadce similaire avec une disparité
inférieure a 1,4 % par rapport a une valeur moyeten2,232. Seule la valeur correspondant
a la sonde n°4 est significativement différentecawee différence de 12 % par rapport a la
sonde n°l. Cette différence ponctuelle peut s’exgli par une mise en défaut de I'’hypothese
énoncée précédemment, selon laquelle la résistéleotrique de I'ensemble des fils de
connexion est invariable d'une sonde a l'autre.t&fmis la mesure directe de cette résistance
est par nature destructive. Il n’est donc pas @geable de la réaliser systématiquement pour
chaque sonde. Cette hypothése sera par consémqmaidérée toujours valable en premiére
approximation. Afin d’évaluer I'impact de la géomeétde ces sondes, nous allons procéder a
I’évaluation de leur résistivité électrique.

[11.1.2.2 Estimation de la résistivité électrique

Les paramétres géométriques ainsi que la résis@eciique du filament viennent
d’étre déterminés de fagon expérimentale. Nous @ueindésormais évaluer la résistivité
électrique du filament de platine-rhodium (90% 9% partir de la relation utilisée dans le
calcul théorique précédent :

Yo, 7D, R, Equation I11-2
= quation Ill-
P 4L,

ou pp, Lp et Dy sont respectivement la résistivité électriquelolagueur et le diametre du
filament de platine-rhodium. L'incertitude relatisar les valeurs dg, est donnée par :

fp, _,AD, AR, AL
p, D, R L

p p p

Equation 111-3

Le tableau l11I-3 consigne les résultats obtenusr pesi quatre filaments de platine-
rhodium considérés. Hormis pour la sonde n°2, $asti@ité électrique tend vers une valeur
moyenne de 16,7.70Q.m avec une disparité de 2 %. Bien qu'inférieurttec valeur est
similaire a celle couramment utilisée (tableau)ll{fécart de résistivité relatif a la sonde n°2
s’éléve a pres de 20 % de la valeur moyenne obsebeérésistance électrique de cette sonde
n’étant pas significativement différente des aus@sdes, la faiblesse de la résistivité calculée
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conduit a nous interroger sur la pertinence deduétians relatives aux dimensions
géomeétriques du filament et aux résistances desldéilconnexiolR, etR:. En effet, 'analyse
des valeurs rapportées dans le tableau IlI-1 manieela sonde n°2 posséede le filament le
plus long et de plus petit diamétre.

Sondes Résistivitégélectrique Incertétude
en 10°Q.m en 108 Q.m
N°1 16,9 23
N° 2 13,4 2.9
N° 3 16,2 2.9
N° 4 16,9 3.1

Tableau IlI-3 : Evaluation de la résistivité électique du filament de platine-rhodium (90% - 10%) paur
guatre sondes thermorésistives. Les valeurs présé&ms sont obtenues a partir des mesures
expérimentales de la résistance électrique, de langueur et du diamétre du filament.

La variation en température de ce parameétre sewpricouramment par
I'intermeédiaire du coefficient en températugede la fagon suivante :

Py =P (1+ ap(T —TO)) Equation 11I-4

dans laquelleng représente la résistivité électrique a une tentperade référencd,. La
valeur de ce coefficient est fixée par le constuctde la sonde thermorésistive a
165.10°K ™.

Afin de s’assurer de la justesse de ce coefficiemg, étude expérimentale portant sur
un ensemble de quatre sondes a été entreprise JO®P2Précisons qu'il ne s’agit pas des
sondes présentées précédemment. Cette approchste@nsesurer la résistance électrique
de ces sondes en fonction de la température decliete dans laquelle elles sont disposées.
Pour une température allant de 20 °C a 80 °C, ligwm de la résistance apparait constante.
L'analyse de ces evolutions aboutissent a I'estonatle coefficients en températueg
(tableau ll1I-4) Iégéerement supérieurs a la valeuréérence (tableau 11-1).

Coefficient en
Sondes . 1
température en K
N° 5 1,91.1¢°
N° 6 1,93.1¢°
N° 7 1,91.1¢°
N° 8 1,89.1¢°

Tableau Ill-4 : Evaluation expérimentale du coeffcient de variation en température de la résistivité
électrique du filament de platine-rhodium (90% - 106) pour quatre sondes
thermorésistives.
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Ainsi dans la suite de cette étude, la valeur mogete ce coefficient sera retenue
pour les calculs et ce quelle que soit la sondisés :

a, = (1,91t 007)10°K ™ Equation I1I-5

L’incertitude est évaluée a partir de la formulesante :

Aa, _DOR, | A(AT)
a R AT

P p

Equation 111-6

dans laquelle les incertitudes relatives portant lsurésistance de la sonde et sur la
température sont respectivement estimées a 0,528 tA celles-ci nous ajoutons un écart
type de 1 %.

[11.1.3 Discussion des résultats

Les sondes thermorésistives sont commercialiséssaaacune garantie ni certification
concernant leurs dimensions géométriques et leomiptés électro-thermiques. Toutefois la
plupart des études menées sur la réponse de adsss@tiennent les données relevées dans la
littérature. La longueur et le diametre du filamsoit fixés théoriquement a 200 um et 5 um.
La résistivité électrique couramment rencontréesdarlittérature est quant a elle d’environ
18,8.1¢° Q.m tandis que la conductivité thermique est de 38nWK™' [GOM1999a]
[DIN1994]. Paradoxalement aucune étude ne remetrggisement en cause les propriétés de
ces sondes. Au mieux ces valeurs sont adaptées/)gpglication d’'une méthode de
minimisation, afin de faire coincider les résultdfsn modéle analytique a I'expérience
[CHI2004] [LEF2004]. L’écart relatif des parametgdSométriques est ainsi estimé a -10 %
pour le diametre et a -3,3 % pour la longueur paport aux valeurs théoriques [LEF2004].
Compte tenu des hypotheses nécessaires a la résadutalytique d’'un tel probléme, ces
résultats ne peuvent qu’introduire une tendanceretaucun cas devenir des valeurs de
référence. L'ambition de réaliser des mesures datimes des propriétés thermiques des
matériaux impose donc de disposer d'une méthodelefiafin de lever lincertitude
concernant ces parametres.

L’approche que nous avons retenue se résume auakian expérimentale d'un
maximum de paramétres caractérisant la sonde efpsmse. Le choix de la microscopie
électronique a balayage pour la caractérisatiomgéigue des filaments se justifie par la
résolution et la fiabilité des acquisitions. L'ays¢ de nos mesures amene a reconsidérer les
valeurs théoriques couramment admises. Ainsi n@us/qns supposer que la longueur du
filament est en moyenne 25 % plus élevée et quedgonetre est en moyenne 6,2 % plus
faible, soient respectivement 250 um et 4,69 pmc€mant la résistivité électrique du
filament de platine-rhodium, sa valeur moyenne estimée a 16,7.70Q.m avec une
disparité de 2 %. Malgré le plus grand soin appartés mesures, il ne doit étre perdu de vue
qgue ponctuellement une sonde, telle que la sond péut présenter des propriétés
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significativement différentes. Les valeurs moyengas viennent d’étre présentées devront
donc étre employées avec précaution.

Malgré sa fiabilité, cette méthode n’en demeure mpains une procédure lourde a
mettre en ceuvre et risquée pour l'intégrité dunféat. Nous aborderons, dans la suite du
chapitre, deux modélisations distinctes, I'une wngle et I'autre numérique, de la sonde
thermorésistive. Par comparaison avec les résiqiérimentaux, ces approches permettront
I'estimation des paramétres prépondérants darabliésement de la réponse.

I1l.2 Modélisation par la méthode des élements finis

En pratique I'état d’équilibre thermique de la seridermorésistive, quel que soit son
mode de fonctionnement, est accessible uniquemeavers la tension a ses bornes. En effet
les tentatives de mesure directe de la températarda sonde se sont révélées soient
imprécises soient perturbatrices du dit équiliiB®M1999]. Notre approche théorique de la
réponse de la sonde s’est donc naturellement &gtaal couplage électro-thermique. La
complexité de ce probleme rend sa résolution agalyt en tout point de I'espace-temps,
indissociable de ['utilisation d’hypothéses simighitrices. Nous aborderons dans le
paragraphe suivant une résolution semi-analytiqueedcouplage en considérant entre autre
le caractere uni-dimensionnel du champ de temp&rattune sonde seule [DEP2004].
Toutefois pour réduire le nombre d’hypothéses siinptrices et ainsi améliorer 'adéquation
de la modélisation, une autre approche basée apprbximation des éléments finis a été
envisagée. Aprés la présentation de la méthode ebatlele, I'étude de la sensibilité de la
réponse aux variations des parameétres caractéastiqle la sonde sera abordée. La
comparaison avec les résultats expérimentaux grécies propriétés thermo-physiques de
I'alliage de platine-rhodium (90 % - 10 %).

[11.2.1 Présentation du modele

[11.2.1.1 Le principe de la méthode

Plagons-nous dans le cas simple d'un probléme itméde thermique en régime
stationnaire. L’équation aux dérivées partiellegiggant I'équilibre thermique en tout point
d’'un domaine® tridimensionnel s’écrit :

div{J Cgrad(T))+ Q=0 Equation I11-7

ou 4 est un tenseur symétrique de la conductivité tlprenetQ une quantité de chaleur
produite ou absorbée. La résolution de ce problédeessite I'ajout de conditions aux limites
traduisant le lien du domain@ avec le milieu extérieur. La résolution du systedsultant
peut se faire de fagcon analytique mais la pluparteinps on ne peut déterminer qu’'une
solution approchée. La méthode des differencesdiest une premiére facon d’obtenir une
approximation du probleme. Dans ce cas, les d&sipédielles du premier et du second ordre
sont évaluées a partir des premiers termes d’ueldgwement en série de Taylor du champ

108



de température. Cette méthode est relativemeniefacimettre en ceuvre dans les cas de
géomeétries simples.

Une deuxieme approche se caractérise par la méetremiéléments finis et repose sur
la forme faible de I'équation différentielle. Le g3age a la forme intégrale s’obtient par
l'intermédiaire de la méthode des résidus ponditéessque :

jz//.(div(g fgrad(T))+QJdv=0 Equation 11I-8

ou les fonctionsﬂ(?) sont appelées fonctions de pondératiodvetst la variation élémentaire
de volume.

En appliquant les propriétés de la divergenceagihtv:

jt//.Q.dv +j div(z//.d .ﬁ(T )).dv— J' grad(p)A.grad(T)dv=0  Equation Ill-9
Q Q Q

Le théoréme de la divergence appliquée a cettgraiamene a écrire :

I Y.Q.dv+ I w.@.ﬁ(ﬂ)ﬁds— I grad()A.grad(T)dv=0  Equation III-10
Q 0Q Q

oll le vecteum est la normale & I'élément de surfae® On constate gue cette formulation
du probléme ne dépend plus des dérivées secondesadip de température. La réguldrité
requise sur la températufe pour donner un sens au probleme a donc baisséaiCe
caractérise la formulation intégrale faible. Enameshe la régularité requise pour les fonctions
(//(?() a augmente.

Une étape importante de la mise en place de laulation intégrale faible du
probleme consiste a incorporer les conditions dmitds. Cette étape est réalisée par
I'intermédiaire de l'intégrale de surface qui dentie

| wl).grad(T))nds = jzp.@.gr—zad(T)).ﬁ.dﬁ jw.@.gr—ad(T)).ﬁ.ds Equation I1I-11
30 2,

00,

Des conditions de type Dirichlet sont imposéedesifrontiere£Q+ et de type Neumann sur
les frontieresoQ,. La condition de seconde espece permet le calcattdde l'integrant
puisqu’elle décrit un flux imposée not@e L'application d’une condition de type Dirichlet
caractéristique d’'une température imposée rentégirale sur I'élément de surfaé@+ nulle.

Il en résulte :

J-(//.(A.M(T )).Fl.dS: Igll.q.ds Equation I11-12
0 a0,

! Une fonction est réguliére si elle peut étre leo@nt approximée par un polynéme. La réductionade |
régularité du champ de température facilite som@pmation.
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Dans le cas de la condition de Neumann, la déteatioim de I'intégrant nécessite I'utilisation
d'une variable supplémentaire, appelée multiplizatele Lagrange et notéa. Le
multiplicateur de Lagrange permet alors de conagitécisément la valeur du flux sur la
frontiere quelle que soit la finesse du maillage.

La méthode des éléments finis repose sur la disat®n du probleme. La
formulation intégrale faible présentée ci-dessusvafable pour un probleme continu. Le
passage au probléme discret est réalisé par l@gijgh de la méthode de Galerkin [SAI2000]
et rend la forme faible applicable a chaque domailgnentaireQ.. Les fonctions de
pondératiorv//(}) et de températur@(i) peuvent désormais étre définies pour chacunegle ce
mailles par des formes polynomiales ou linéairesparceaux.

Le découpage de la géométrie enti@enm domaines élémentairgz doit vérifier
les deux conditions suivantes :

¢ |'union desm domaines élémentair€x forme le domain®,
¢ l'intersection de deux domaines élémentaires cangg@st vide.

Chaque domaine élémentaire, appelé maille, eshidédir un certain nombre® de points
caractéristiques. L'approximation par élémentssfigst ainsi construite a partir de ces noceuds.
Ces derniers permettent également la connexioncdamps recherchés afin d’assurer la
continuité de I'approximation globale sur tout lenthineQ. La recherche des valeurs des
fonctions en ces nceuds caractérise I'approximaiiatale.

Pour préciser la démarche de facon simple, nownslestimer les fonctions de
pondérationsﬂ(?) et les champs de températJr(a?) sous forme de fonctions linéaires par
morceaux (figure 111-3). Quel que soit le vecteunsiion X appartenant au domaine
élémentaire,, on peut écrire :

l//(;() = iwie-Nie (;() Equation 111-13
=

et T(;() = ”Z: Nf(;()Tje Equation 111-14
=1

avec, dans une représentation unidimensionnelfention :

X7Xa sixg<x<x
h
Ne(x) = % Si X < X< X1 Equation 1ll-15
0 sinon

ou X est I'abscisse du nceuceth la distance séparant deux nceuds consécutifs.
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Nix)4

X1 x:
h h

Figure lll-3:  Représentation de lallure de la faction linéaire par morceaux permettant la
décomposition des fonctions de pondérations et desamps de température [SAI2000].

Ces fonctions peuvent s’écrire sous forme d’un pitode vecteurs ayant pour composantes
les différents termes de la somme, telles que :

NS (x
e (@i 5. Nz | <w>{N(§<)} Equation ll-16
v
1o
et T(;():<Nf(;(),Nze(;(),...,Nrfe(;(». Tz :<N(§<)>{T} Equation II-17
T:

En incorporant ces expressions dans la formuldtdaie (équation IlI-10), il vient pour un
domaine globaf2 contenani domaines €lémentairé

Zm:<lﬂe>.[ I{Ne}.Q.dv+ j {Ne}.q.ds— g!e{glr—aci(N‘*)}.A.<ﬁ1l'(N‘*)>.{Te}.dvj =0 Equation I-18

e=1 Q¢ aQ°

Le terme entre parentheses, appelé résidu élénter&ainoté{Re(T)}, est une quantité
fondamentale a laquelle conduit la méthode des exiésrfinis. Dans le cas d’'un probleme

linéaire, le résidu élémentaire peut s’exprimeédimement en fonction des températures aux
nceuds du domaine élémentail’® Ainsi il vient :

{re(r ) ={F}-[ne] {re) Equation 111-19
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Dans cette expression, la matrice élément[aﬂ?}a est une matrice carrée de dimensitm®,
Le vecteur{Fe} est un vecteur colonne contenaritcomposantes et est appelé second
membre élémentaire.

La résolution de ce systeme dans sa globalitéeestue possible suite a I'exécution
d’'une procédure d’assemblage. Cette opération stensa transformer les quantités
élémentaires en quantités globales. Elle se réabsel'intermédiaire d’'une matrice notée
[Ae] reliant la numérotation locale des nceuds a learématation globale, telle que :

{ref=[acl{T) Equation 111-20
et <lﬂe> = <l!/>-t [Ae] Equation I11-21

Par conséquent, la formulation faible devient :

3 (e R =3 (o) fF - [ lfre)

e=1 e

= >-i [ee]Fet-[nellackmy)=0 Equation Il-22

e=1

NgE

Il
-

Ainsi le second membre global et la matrice glolaliepour expression :

{F}= ezr:,t[Ae]-{Fe} Equation 111-23

[/\] = ezr:‘t[Ae].[/\e].[Ae] Equation I11-24
Soit le résidu global : {RT)} ={F}- [/\]{T} =0 Equation 11-25

La résolution du systeme d’équations revient a kmnle résidu global. Le champ de
température est alors obtenu a partir de la relaigvante :

{T}=[A]*{F} Equation 111-26

Dans le cas simple d’'un probléme linéaire en régitadli, la solution repose sur le
calcul de la matrice inversEi\]_l. Les méthodes numeériques permettant cette inveisto
répartissent en deux classes :

¢ les méthodes directes (Gauss, Cholesky, etc.),

¢ les méthodes itératives (Jacobi, Gauss-Seideljeggriadconjugués, etc.).

La méthode des éléments finis a été utilisée ptudier le couplage entre les champs
électrique et thermique au sein d’une microsonaentbrésistive. Le probleme se résume
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alors a résoudre deux systemes d’équations. ligoumt inconnues respectives le champ de
température et le champ de tension. Le couplage E# deux modéles est réalisé par :

¢ la dépendance de la résistance électrique desimatér la température,

¢ et la puissance dissipée par effet Joule interdenamme source interne de
chaleurQ.

Le probléme ainsi posé est non linéaire. Il cong@rt inconnues a tous les nceuds du
maillage. Les deux systemes d’équations sont résaultanément par une méthode du type
Newton-Raphson. Ce solveur non linéaire comportex detapes. A une linéarisation du

systeme par un développement d’'ordre un de typéoirayccede une résolution itérative a
partir des conditions initiales.

Notre modele fournit des résultats aussi bien egim@ continu qu’en régime
alternatif. Ces états sont obtenus en donnant ameef sinusoidale ou non a la densité de
courant appliquée au fil de Wollaston. Ceci sereelitdppé dans le paragraphe relatif aux
conditions aux limites. La modélisation en moderaftif fait intervenir un solveur temporel
basé sur la méthode de Gear également nommée Backifferentiation Formula (BDF).
Cette méthode prend en compte plusieurs résuli@dgs énstants antérieurs pour le calcul a un
instant donné. De plus ce solveur adapte autonetigat le pas de temps a la variation
temporelle de la solution. Précisons qu'a chaguséait le solveur procéde a la résolution
d’un probléme stationnaire et linéaire.

[11.2.1.2 Géométrie et maillage

La particularité de I'approche par la méthode dksnénts finis repose sur une
approximation géométrique du probléme. La pertieates résultats dépend alors du degré de
discrétisation de cette géométrie. Plus le nombee ndeuds est important et plus
I'approximation est juste. Toutefois cette démardee limite aux capacités de calcul
numeérique disponibles. Il convient donc d’évalleenbmbre adéquat de mailles nécessaires a
la description du probleme. Une analyse fine degydameétrie doit donc étre réalisée de
maniére a réduire au maximum les dimensions du ol@mglobale et a générer une
discrétisation du domaine représentative des gntslides grandeurs recherchées. Ainsi la
densité de mailles doit d’autant plus augmenterlguariation des grandeurs est brusque. Il
s’agit ici du champ de température et du chamdsian.

La premiere étape consiste donc a déterminer texie éventuelle de plans de
symétrie, d'axi-symétrie ou encore de périodici#ngl la géométrie du probléme mais
également dans les champs de température et dernteba configuration géométrique de la
sonde liée a son mode de fabrication montre I'erist d'un plan de symétrie Ce plan
représenté sur la figure 1ll-4 est orienté verBoagnt et passe par I'extrémité du filament.
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Figure lll-4 :  Représentation du plan de symétriede la sonde thermorésistive.

Du point de vue des effets physiques, il est n@dessle considérer l'influence de
'effet Thomson [GOM1999] [LEF2004]. Cet effet atip qu'en fonction du sens de
circulation du courant électrique dans le filamatans lequel existe un gradient de
température une quantité de chaleur est générébdsmrbée. Pour une longueur élémentaire
de fil dl, la variation de chaleur engendrée par cet effietl@ennée par la loi :

dQ= IT%—-:- dl Equation 111-27

ou 7 est le coefficient de Thomson dont I'ordre de ger est de I0V.K™ pour les métaux

etl l'intensité du courant électrique circulant damdil. Cette expression montre que le signe
de cette variation dépend du sens relatif du caysanrapport au gradient de température.
L’évaluation de cet effet dans le cas limite digtition de la sonde montre que la variation
absolue de chaleur correspond a 1 % de la chaéérée par I'effet Joule. Nous négligerons
donc l'effet Thomson. De plus les conditions theyneis aux limites de la géométrie étant
identiques de part et d’autre du plAanle champ de température sera considéré symétrique
En ce qui concerne les phénomenes électriguesnigdaas la sonde, le plahest un plan
d’anti-symétrie au champ de tension. Toutefois esdal valeur absolue de la tension est
recherchée et comparée a I'expérience. Ainsi dautwitié de la sonde est modélisée.

Il a été démontré précédemment que la résistamotri§ue du fil de Wollaston est

tres faible devant celle du filament de platinedioon avec une valeur d’environ 600mll

est ainsi raisonnable de négliger sa contributiodégagement de chaleur par effet Joule. Par
conséquent l'effet du fil de Wollaston se résumenaréle de puits thermique a I'égard du
filament. Son intégration dans notre modélisatradirhensionnelle se fera alors a partir d’'une
représentation minimaliste de sa géométrie par stnécture cylindrique de 75 pum de
diametre et 5 um de hauteur. En argent, elle cofm@oen son centre une ame en platine-
rhodium de 5 um de diamétre. Cette approche dédaétrie du fil de Wollaston se justifie
par I'étude du gradient de température obtenu g lde sondes dont la hauteur du fil de
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Wollaston est de 5 et 50 um (figure 1lI-5). Les diemts de température dans le filament
thermorésistif apparaissent trées semblables danddax cas considérés, particulierement a
I'extrémité chaude. Le plus grand écart est alerd tC a l'interface filament-Wollaston, soit
moins de 1 % de la température maximale.

Température [C] Température [C]

200 |

180 | 180 |

160 | 160 |

140 140

120 et 120 et

Températurs [d=gC]
Températurs [d=gC]

100 | 100 |

i 0.2 04 0.6 0.3 1 i 0.2 04 0.6 08 1 1.2 14

arclength " arclength ok

Figure llI-5:  Evolution du gradient de température dans une demi-sonde avec un fil de Wollaston de
respectivement 5 um (a) et 50 um (b) de longueur.’échauffement du filament résulte
d’un courant continu de 50 mA.

Cette étude démontre également la nécessité deisa @n compte des échanges
thermiques a la surface du fil de Wollaston. Emrtefflans la modélisation réalisée avec une
longueur de fil de 50 um, il apparait que la terapée de surface est toujours supérieure
d’au minimum 4 °C a la température ambiante. Led#& Wollaston ne peut donc étre
considéré comme un puits thermique parfait. Celtagsthéorique confirmea posteriori
I'hypothese retenue précédemment. Pour se rapprabdda situation réelle, I'efficacité
thermique du puits est représentée par l'utilisatébun coefficient d’échange convectif
approprié sur la section libre du cylindre. La valde ce coefficient est présentée dans le
paragraphe suivant.

Notre approche permet d’étudier les phénoménesugriction des flux de courant et
de chaleur a linterface entre le filament et lell&ion. Il est ainsi démontré que le courant
passe préférentiellement du filament a la couclaegdnt en évitant de passer par 'ame du
Wollaston (figure IlI-6). Ce phénoméne a pour copsice d’augmenter d’'un facteur 3 la
densité de courant a proximité du contact filamagent. Toutefois I'analyse du champ de
température ne met pas en évidence d'échauffemgnificatif. La particularité de la
géométrie présentée ici réside dans le fait qued#lage offre un minimum de point pour la
description du chemin électrique le plus court.shila majeure partie des lignes de courant
converge vers un point (soit, dans I'espace tridsiennel, un cercle d’épaisseur nulle). Il en
résulte une légere déformation des gradients dsitdathe courant a proximité de I'interface.
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Figure lll-6 :  Représentation du phénomene de comsction des lignes de courant sur une coupe
transversale de l'interface entre le filament et Idil de Wollaston.

La structure du maillage est présentée sur ladigih7a. Nous avons opté pour une
procédure de maillage automatisée basée sur le chon certain nombre de paramétres
caractéristiques. Cette procédure permet de garkntgualité du maillage ainsi gu’une
certaine homogénéité dans la décomposition en piadsae sonde a I'autre. Cette qualité est
définie par I'écart de la forme des éléments pppoa a une géométrie réguliere. Dans le cas
d'une géométrie tridimensionnelle, I'algorithme dalitise le volume global en formes
polyédriques. Pour notre modéle nous avons cheisindailles tétraédriques. Le facteur de
qualité est alors caractérisé par rapport au tteagegulier. Le maillage doit étre remis en
guestion lorsque ce facteur est inférieur a 0,@dpiatique il sera toujours supérieur a 0,1.

Le tableau IlI-5 résume les parametres choisis.dégerminent la dimension des
mailles par rapport a la configuration géométritpeale :

¢ Hmaxfact est un coefficient multiplicateur du paramétreimax Ce dernier
controle la taille des éléments du maillage et éepnte un dixieme de la plus grande
extension de la géométrie.

¢ Hcurvedétermine le rapport entre la taille de la malide rayon de courbure de
la surface qui lui sert de support.

¢ Hgrad détermine le facteur de croissance des maillemtpde la géométrie.

¢ Hcutoff est utilisé pour éviter la génération excessivendelles a proximité
d’éléments de la géométrie présentant de tréspatibns de courbure.

¢ Hnarrow contréle la taille des mailles dans les régionsités. L’augmentation de
cette valeur diminue la taille des mailles.
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a) Maillage utilisé :

ANy,

S
R,

Deux exemples de décomposition pode d'une demi-sonde thermorésistive pour une

Figure 1lI-7 :
modeélisation par éléments finis.
Paramétres Valeurs

Hmaxfact 15

Hcurve 0,7

Hgrad 1,6
Hcutoff 0,04

Hnarrow 0,4

Tableau I11-5 :

Parameétres caractéristiques permetant une génération automatique du maillage.




L'utilisation de ces parameétres décompose la géoengéh 1881 mailles présentant un
facteur de qualité de 0,23. Cette configuratiomésente le meilleur compromis entre la durée
des calculs et la finesse du maillage. Ainsi la paraison avec les résultats d’un maillage
plus fin (figure IlI-7b) comportant plus de 310GEents révele une différence négligeable
inférieure a 0,5 % de la tension au troisieme haime.

111.2.1.3 Les conditions aux limites

Le choix des conditions aux limites est d’une gemuportance et conditionne en
partie la pertinence des résultats. Nous exposans de paragraphe les conditions utilisées
pour la modélisation d’'une demi-sonde éloignéeateet surface. De par la nature de notre
approche, deux ensembles de conditions sont stilifé@n pour la résolution du probleme
thermique et le second pour le probleme électrique.

Pour ce dernier, I'énoncé des conditions aux lisnést simple. La totalité des surfaces
représentant le contour extérieur de la sondeseklt électriquement. Un potentiel est imposé
sur la section du filament coincidant avec le piiensymétrie. La valeur de ce potentiel
n'ayant aucune incidence sur les résultats, n@awtis choisi nul. A l'autre extrémité de la
sonde, une densité de courant est déposée nornmdlént& section du fil de Wollaston. Sa
valeur dépend directement de [lintensité appliqudeérimentalement. Aucune autre
condition n’est appliquée a la structure. Ainsiligaes de courant s’établissent librement en
fonction des propriétés locales de la matiére. ldes paramétres importants est la résistivité
électriqgue qui par sa dépendance a la températgedel permet la jonction entre les deux
composantes du probléme.

La résolution du probléme thermique inclut un phwand nombre de conditions aux
limites. L’'introduction d’un plan de symétrie imglie I'égalité des flux de chaleur entrant et
sortant de la section située a I'extrémité du féain plan auquel est appliquée une condition
d’adiabaticité. Cette premiere modélisation congdéniquement la sonde thermorésistive
située sous la cloche a vide. Avec une pressian efevironnant de I'ordre de FOmBar, les
échanges de chaleur par convection peuvent étig@ggvoir figure 11-15). La modélisation
de la sonde a pression atmosphérique sera aboadédelchapitre suivant. Sous vide, seules
les pertes radiatives viennent refroidir les swetdatérales de la sonde. Leur évaluation par la
loi de Stefan démontre la faiblesse de ces pegesapport & celles générées par le support de
la sonde. Ne disposant pas de la valeur de I'éwiiésile la pointe thermique, nous avons
choisi d’évaluer en premiere approximation le fiémis par un corps noir de dimensions
identiques. Ainsi pour une température maximaldildment de 300 °C, les pertes radiatives
sont de l'ordre de la vingtaine de microwatts ;qleds sont de deux a trois ordres de
grandeurs inférieures aux pertes conductives wesupport [GOM1999a]. Précisons que la
considération d’'un corps noir, en lieu et place fillament, surestime le flux perdu par
rayonnement. Bien que tres faibles, les pertesitigds ne sont toutefois pas négligées. Ainsi
avec l'objectif de réaliser la paramétrisation @s pertes au passage d’'un environnement
sous vide & un environnement ambiant, les fluxat#disont linéarisés et incorporées dans
notre modele sous la forme d’un coefficient d’égenonvectif. Deux coefficients d’échange

118



sont définis sur les surfaces latérales du filane¢mu fil de Wollaston. Compte tenue de la
faiblesse des échanges radiatifs, I'évolution enperature de ces coefficients est supposée
sans influence sur la réponse de la sonde. llsaoat fixés respectivement a 16 et 5 W.m
2K quels que soient les valeurs du courant imposteda fréquence de modulation. Ce
dernier coefficient est d’autant moins influant darréponse que la surface du fils de
Wollaston modeélisée est faible.

Les travaux présentés dans le premier chapitre dgemt I'importance du fil de
Wollaston, prolongé du support de la sonde, dawuilibre thermique du systeme. Une part
importante de la puissance thermique émise palaladnt est dissipée par conductida ce
puits thermique [GOM1999a]. En premiére approxioratil est tentant de considérer ce
dernier comme un puits thermique parfait [LEF2003jutefois une approche expérimentale
remet en cause cette hypothese en mettant en éeidam gradient de température non
négligeable au sein du fil de Wollaston [TRA200BRA2008]. Avec I'objectif de modéliser
le plus finement possible la réponse de la sordestipar conséquent nécessaire d’intégrer
précisément ce puits thermique. Une représentatidale de la géométrie n’'est pas
envisageable avec une approche par éléments fingableme. Nous avons donc choisi de
limiter le fil de Wollaston a une longueur minimale 5 pum et de modéliser ce puita la
détermination d’une condition aux limites adéqudlte. été démontré que le flux thermique
évacué par le fil de Wollaston variait en fonctida I'environnement de la sonde et plus
particulierement de la conductivité thermique dlirantillon [GOM1999a] [GOM2001]. La
condition aux limites appliquée a la section dudél Wollaston se doit de prendre en compte
ce phénomene. C’est donc naturellement que noussayoté pour une condition &@urier
via l'introduction d’un coefficient d’échange convécti

L'évaluation du coefficient d’échange convectif aeéristique repose sur une
approche multicouche du fil de Wollaston [GRO199F4ns cette approche le transfert de
chaleur dans le fil est supposé unidimensionneleechamp de température peut se
décomposer en une composante progressive et urgeragtessive. L'annexe n°3 expose le
principe de la méthode. Dans le cas présent I'étiain de la température est recherchée a
une distance donnée de I'interface avec le filanseaboutit a I'expression suivante :

_ 1 1+0 . )
T(X) _—Awkw -0 (D(X) Equation 111-28

dans laquellel,, représente la conductivité thermique du Wollastgnle vecteur d’onde
caractéristique du phénomeéne de propagation] é& coefficient de réflexion généralisé. Le
fil de Wollaston est représenté par une unique ltewtune épaisselr,. Pour les faibles
distances séparant I'interface de la section di&@atan, I'épaisseut,, est supposée égale a la
longueur du fil de Wollaston. Ainsi le coefficiet¢ réflexion sur la face arriere se simplifie et
devient :

0 = -exp(2ik,L,) Equation [11-29

Le vecteur d’onde prend la forme suivante :
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iw  2h, .
T Equation 111-30
a, N

avech,, le coefficient d’échange convectif a la surfacefitide Wollaston,a,, la diffusivité
thermique,ry, le rayon du fil etw la pulsation du flux thermique. Cette derniére est
premiere approximation, le double de la pulsati@ctéque (voir 'approche multi-spectrale
au paragraphe suivant).

L’expression 111-28 met en relation la températdesla section considérée et le flux de
chaleur la traversant. L’analogie avec I'expressiaractérisant un transfert convectif définit
le coefficient surfacique d’échange convectif églent au puits thermique engendré par le fil
de Wollaston :

1-0
1+0

H =-iAk, Equation 111-31
Ce coefficient est utilisé dans notre modélisatanintroduit la dépendance des fuites
thermiques a la fréquence de modulation.

La figure 111-8 représente I'évolution fréquentelide ce coefficient. Les courbes
« sous vide » et « a pression atmosphérique »adtanhues en fixant le coefficient d’échange
convectif & la surface du fil de Wollaston respestient & 5 et 95 W.RK ™. Cette derniére
valeur est explicitée dans le paragraphe IV-1. aefficientH apparait alors indépendant du
coefficient d’échangé,, c'est-a-dire de la nature du milieu environnarg.dus on constate
une forte augmentation de sa valeur sur la plageédeences utilisée pour atteindre, a 1500
Hz, prés de 27 fois la valeur calculée a 2 Hzpfaait ainsi que le fil de Wollaston tend vers
le comportement d’un puits thermique parfait loestpfréquence augmente.

9.0B+06 1

8,0E+06 1

7.0E+06 ] — Sous vide /

6.0E+06 E — — A pression atmospheérique //
5.0E+06
4,0E+06 1

3,0E+06 1 /

2,0E+06 1

Coefficient H en W.n-2.K-1

1,0E+06

0.0E+00 1 =——=—mta = =

1 10 100 1000 10000
Fréquence en Hz

Figure 1lI-8 :  Evolution fréquentielle du coefficient d’échange convectifH équivalent au puits
thermique formé par le support du filament. L'indépendance de la valeur de ce puits
thermique aux conditions de pression environnementa est ainsi mise en évidence.
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[11.2.1.4 Le post-traitement

La particularité de COMSOL, notre logiciel de modélisation par éléments finis
réside dans la possibilité d'utiliser une interfade calcul scientifique de type Matfab
laquelle permet d’intégrer directement au modeldraibement poussé des résultats. En plus
d’'un gain de temps considérable, la fiabilité dogaissus de post-traitement est ainsi accrue.
Précisons également qu'un fichier contenant lesiltats d’'une modélisation temporelle
incluant un couplage entre plusieurs grandeursigugs peut atteindre une taille importante
de quelques centaines de mégaoctets.

Outre les champs de températures, locaux ou nomet@ant de tester la validité de
certaines hypothéses, le résultat réellement ptilsque comparable avec I'expérience est la
tension aux bornes du filament. Pour ce faire t&iten a I'interface entre le filament et le
Wollaston est évaluée en moyennant sa valeur esnsdémble des nceuds de la section. La
section du filament interceptant le plan de symé#tant fixée a un potentiel nul, la valeur
ainsi calculée correspond a la chute de potentigl demi-filament. Ajoutée a la chute de
potentiel générée par le fil de Wollaston et miisippar deux pour prendre en compte la
partie symétrique, on obtient la réponse de la sdhermorésistive.

En pratique seule la composante au troisieme haguerde cette tension est évaluée,
entre autre, pour sa relation simple avec le cautanésistance électrique et la température
de la sonde (équation [-19). L'interface de calest ainsi utilisée pour réaliser une
décomposition spectrale de la tension calculée.figjare 111-9 représente la répartition
spectrale de la réponse calculée d’'une sonde quleo Il apparait alors que cette derniére
est en bon accord avec la répartition expérimentalguelle n’est évaluée qu’'aux
harmoniques. Les mesures montrent clairement ldopménance des harmoniques impaires
dans la réponse de la sonde. Bien que ne compa@t@nie condition sur une quelconque
répartition spectrale de ses grandeurs, notre nsadiéh présente une répartition identique.

10004

100+

—+ Théorie
®m Expérience

104

!
B / \..../\

0,0001 T T T T : .
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
Harmoniques

Figure 11I-9 :  Evaluation théorique et expérimentde de la répartition harmonique de la tension aux
bornes d'une sonde thermorésistive a pression atnmusérique. Le courant traversant la
sonde est de 50 mA modulé a une fréquence de 2 Hz.

121



La fiabilité et la précision de la décompositiorpmsent un pas de temps et une durée
minimum de la modélisatioih.es modélisations temporelles sont ainsi réaliséesine durée
égale a 40 fois la période de I'excitation avecéghantillonnage de 65 pas de calcul par
période. Chaque résultat compte donc 2600 cartésnges pour une fréqguence donnée ce qui
permet de faire apparaitre avec une précisionfaiaasite les trois premiers harmoniques
impaires. La mise en évidence du septieme harmenigicessite une durée modélisée
beaucoup plus longue (c'est-a-dire un nombre dedemplus important). C'est pourquoi
I'écart augmente sensiblement entre les résultatsériques et expérimentaux a partir du
guatrieme harmonique. L’analyse de ces spectrgaréilll-9) révéle une relative faiblesse du
couplage entre les différents harmoniques. La dagphplitude de cette septieme composante
permet de limiter notre modélisation aux trois pes)harmoniques impaires. Une simple
procédure d’identification permet alors d’extraleecomposante &» en amplitude et en
phase des résultats. Cette élaboration pousséerépdnse de la sonde par notre modélisation
par éléments finis permet une comparaison dirddtestantanée avec I'expérience. Toutefois
I'incertitude concernant les valeurs de certaineandeurs caractéristigues de la sonde
(dimensions géométriques, conductivités, etc) imptas mise au point d’'une procédure
d’optimisation de la réponse calculée par companasvec I'expérience.
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Figure 11I-10 : Evolution temporelle de la tempéraure moyenne du filament pour les deux fréquences
extrémes de la plage étudiée: 2 Hz (trait continupt 1500 Hz (trait pointillé). Ces
résultats théoriques sont obtenus sous vide et antpérature ambiante avec une courant
d’alimentation de 50 mA.

La figure IlI-10 représente I'évolution temporelie la température moyenne de la
sonde pour les deux fréquences limites de notigepliéinvestigation (soit 2 et 1500 Hz). Ces
résultats théoriques sont obtenus sous vide. Amecamplitude du courant d’alimentation de
50 mA, I'amplitude de la température est respentimet d’environ 160 et 25 °C (figure lll-
11). Remarquons qu'a une fréquence de 2 Hz, la detyre du filament retourne a
'ambiante. A I'inverse, la valeur minimale est dkéron 75 °C a 1500 Hz. Ce phénomeéne est
lié au temps de réponse de la sonde consécuti\exdtation électrique, lequel entraine le
déphasage de I'’échauffement et du refroidisserh&amalyse de ces résultats démontre que la
majeure partie du déphasage apparait au coursptertaere période. Comparativement aux
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amplitudes de variation, les moyennes temporelteg peu sensibles a la fréquence de
modulation. On constate également que la tempérauiinterface avec le fil de Wollaston
est en moyenne significativement supérieure a tapéeature ambiante. Ceci invalide
I'hnypothése selon laquelle le fil de Wollaston pétre considéré comme un puits thermique
parfait. La condition de température imposée suwseletion du filament située a l'interface
n'est, par conséquent, pas justifiée. Soulignorig éa grande amplitude de variation de la
température a I'extrémité médiane du filament gasge de I'ambiant a 225 °C pour une
fréquence électrique de 2 Hz.

250 7 Température
N —&— Moyenne du filament
_____ —_ :
T — A —a— Amplitude .
4 200 N —= Moyenne Température a
o 1 ‘ emite
5 ] N —+ Amplitude lextrémité du
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o | \ 0 - Moyenne
= )
$ 150 * A1 s Amplitud 5 3
8 j plitude Température a
c ] - ——— _ - —— - —EN_ g l'interface avec
by ] A le Wollaston
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Figure 1ll-11 : Evolution de la température moyenre du filament (courbes bleues), ainsi qu'a ses
extrémités (courbes rouges : extrémité du filament courbes jaunes : interface avec la
Wollaston) en fonction de la fréquence de modulatio électrique : représentation de la
température moyenne temporelle (carré) et de 'ampiude de variation associée une fois
le régime permanent établi. Ces résultats théoriquesont obtenus sous vide avec une
courant de 50 mA.

Nous proposons dans le paragraphe suivant d’étladsensibilité de la réponse de la
sonde. Cela permettra d’identifier, pour notre nkeddes paramétres caractéristiques
concourant a I'élaboration de la réponse.

[11.2.2 Etudes de sensibilité

L'étude suivante s’attache a évaluer l'influencel’dasemble des paramétres de la
sonde thermorésistive dans I'élaboration de sangpa3w. Lorsque la sonde se trouve hors
contact, la réponse &w dépend autant des parametres géométriques (raylongaieur du
filament) que des propriétés intrinseques des matérla constituant (conductivités
thermique et électrique, chaleur spécifique et masdumique). Sa relation avec le milieu
environnant entre également dans cette élaboratidravers les coefficients surfaciques
d’échange convectif relatifs au filament et awd@l Wollaston. Pour rendre notre modele plus
proche de la réalité, 'inhomogénéité des parammédtrermophysiques le long du filament est
intégrée par l'intermédiaire de leur dépendanceeepérature. L'étude des variations de ces
grandeurs sur la plage des températures utilisBestin a une représentation linéaire des
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conductivités thermiques et électriques et desecinal spécifiques de I'alliage de platine-
rhodium (annexe n°4) et de l'argent. Dans la suitedice O représentera les valeurs des
parametres relatives a une température de réféiignce

La sensibilité relative d’'une fonctiovi(p) aux variations d’'un parameétpese définit
de la fagon suivante :

— Equation 111-32

Cette approche offre la possibilité de comparerdiffgérentes sensibilités en fonction de la
fréequence d’excitation. Nous avons étudié la sditsilde la réponse aux dimensions du
filament ¢, etL,), au courant traversant la sondg),(aux conductivites électriquer et
thermiquelpy ainsi qu’a leur coefficient en température respeatix coefficients d’échange
convectif fip; et hy) et a la valeur du puits thermiquElt). La figure 11I-12 présente les
sensibilités en amplitude et en phase de la répen8e. Les courbes en pointillées
représentent les évolutions positives de la répdeska sonde tandis que les courbes pleines
représentent les évolutions négatives. Ainsi l®@magt la longueur du filament ont des effets
contraires et peuvent d'une certaine maniere sgeaser.

L’analyse de la sensibilité en amplitude de la niggo(figure Ill-12a) montre que le
rayon r, du filament de platine-rhodium apparait tres elment étre le parametre
prédominant avec une faible dépendance a la fréguée modulation. Une variation de 1 %
de sa valeur entraine une modification de la répads de 6,5 % en moyenne. Trois autres
courbes de sensibilité présentent cette constaesesensibilités au courant électrigyea la
conductivité électriquepy et au coefficient en température associé. L'infeeede la demi-
longueurL, est environ 2 fois moins importante et varie encfmn de la frequence pour
tomber a 1,4 % a 1500 Hz. Un comportement identegteobservé avec la sensibilité a la
conductivité thermique du filameribyp qui passe de 1,1 a 0,2 %. A l'inverse la chaleur
spécifiqgue Cpip et la masse volumique, du platine-rhodium semblent prendre de
l'importance avec l'augmentation de la fréquenceirpatteindre 0,9 %. En pratique la
précision de la mesure est estimée a 0,1 %. Amsipgaramétres correspondant a des
sensibilités inférieures a ce seuil seront conégl&ans effet sur le calcul @&tpriori sur la
mesure de la réponse 3. Pour une variation de 1 % de leur valeur les ibéiés
correspondant :

¢ au coefficient de convection a la surface du Wablab,,
¢ au coefficient de convection caractérisant le supg® sondét,
¢ au coefficient en température de la conductiviggrtique du filament,

¢ et pour les frequences inférieures a 100 Hz, ehddear spécifiqueCqy et a la
masse volumiqug,, seront négligées.

En ce qui concerne le déphasage de la réponseppiirait que la grandeur
prépondérante est la demi-longueydu filament laquelle atteint son maximum de 1,89%
environs de 400 Hz. Par ordre d'importance décanigsviennent la masse volumigueet la
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chaleur spécifiqu€pp du platine-rhodium avec respectivement 1,19 %,Eb %. Viennent
ensuite les sensibilités aux conductivités élea&rid0,87 %) et thermique (0,60 %) du
filament. Les sensibilités aux autres paramétreprésentent pas de maxima. Les deux plus
importantes sont celles relatives au rayon du flain, et au courant de sondg D’une
maniere semblable aux sensibilités précédentdssaelatives au coefficient de convection a
la surface du Wollaston et au support de sonde guedtre négligées. Remarquons que la
quasi absence de déphasage aux plus basses frégjxptique les tres faibles sensibilités

observées.
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Evolution des sensibilités en amptude (a) et en phase (b) de la réponse d'une sonde
thermorésistive hors contact pour une variation del % de la valeur des paramétres.

Figure 111-12 :
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En résumé, deux plages de sensibilité de la réparge se distinguent. Pour le
déphasage elle s’étend aux fréquences de modukiérieures a 100 Hz. Pour I'amplitude
de la réponse, elle s'étend de 0 a 100 Hz. Towefertains parametres présentent des
sensibilités constantes sur toute la plage de é&décps étudiées (rayon, courant et
conductivité électrique), d’autres des sensibilitéximales pour les fréquences supérieures a
200 Hz (chaleur spécifique et masse volumique).

Les sensibilités présentées sont obtenues paritapfipn d’'une petite variation de la
valeur des parametres. Il doit cependant étre gardlésprit qu’une faible sensibilité ne
préjuge pas de la méconnaissance de ces valeuns. gxenons par exemple le coefficient
d’échange convectifhs. Malgré la faible sensibilité de la réponse a sesiations,
I'incertitude concernant sa valeur entraine unefonprécision de la réponse. Nous verrons
ainsi dans la suite de cette étude qu’une augniemtate ce coefficient d’échange est
nécessaire afin d’'obtenir la réponse expérimentaleterme la réalisation de mesures
quantitatives des propriétés thermiques des matériacessitera de connaitre précisément les
propriétés de la sonde. Le paragraphe suivant abbédaluation théorique de certains

parametres.

[11.2.3 Précision des propriétés thermo-physiques du platerrhodium

A ce stade parmi les parameétres prépondérantsvémants dans la réponse d’'une
sonde hors contact et située sous vide, la conadiécthermique du filament et le coefficient
en température associé sont indéterminés. Nougoop dans ce paragraphe une méthode
simple d’évaluation de ces parametres.

La méthode des éléments finis se base sur unéseapation fidele des géométries
réelles. Le découpage en éléments de petite fmiimet d’étudier les gradients locaux des
grandeurs recherchées. La principale particulak® cette approche réside dans
I'établissement de modeles réclamant des besoipsrtants en matiere de calcul matriciel.
En conséquence ce genre de modele se préte diffierit aux méthodes d’estimation de
parametres par minimisation. La durée de calcuessrire a I'estimation de la réponse en
frequence de la sonde étant de plusieurs heuregégration dans une procédure de
minimisation réclamant plusieurs itérations décu@lemps de calcul.

[11.2.3.1 Approche mono fréquentielle

Afin de rendre cette procédure plus accessiblecendémarche se concentre sur
I'évaluation d’un seul paramétre a la fois. Danspoemier temps elle repose sur I'hypothese
d’'un gradient de température dans le filament géglle lorsque la sonde est alimentée par
un courant de 10 mA. Sous cette condition, I'élévatdde la température de la sonde est
d’environ deux degrés Celsius et le coefficientaampérature de la conductivité thermique du
platine-rhodium est supposé sans influence sigttifie sur la réponse &w. Ainsi seule la
conductivité thermique est évaluée. Pour simpliflavantage la procédure, la comparaison
avec la mesure est réalisée a une fréquence delatiodudonnée. L'étude précédente
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démontre une plus grande sensibilité de la rép@n$e conductivité thermique pour les
fréquences inférieures a 80 Hz. Nous avons donisictieffectuer cette minimisation a une
fréquence de 2 Hz. A chaque itération, la correctia parameétre recherché repose sur la
différence des signaux mesuré et calculéwaamsi que sur la sensibilité de la réponse a la
valeur du paramétre utilisée. Rappelons que cetteédure considere la sonde seule et sous
vide d’air. Dans un second temps, le courant delsast fixé a 50 mA de maniére a élever
fortement la température moyenne du filament et,fale donner de limportance au
coefficient en température. L'évaluation de ce fioeht suit alors une procédure identique a
la précédente.

Le tableau 1ll-6 rassemble les estimations de ladootivité thermique et du
coefficient en température associé pour les qusatneles thermiques étudiées précédemment.
Les conductivités apparaissent significativemeritédintes des grandeurs habituellement
admises (tableau II-1). Les sondes T1 et T4 présédes valeurs semblables de conductivité
thermique mais des coefficients en températuraldensent différents. A l'inverse les sondes
T1 et T2 different par leur conductivité et se ig@nt par la valeur du coefficient en
température.

Précisons que la sonde T3 est caractérisée expaalament pour le seul courant de
50 mA, sous vide et a pression atmosphérique, iceeqd I'estimation suivant notre approche
impossible. Pour tenter une évaluation des paraséhermiques, nous avons choisi deux
approches distinctes. Dans un premier temps, ldficdeat en température a été fixé
arbitrairement a 42,2.70K™ au regard de I'évolution en température d’un aatlage de
Ptsos-Rhuge, pour lequel plusieurs valeurs sont accessibles taftittérature [INC1985]. La
minimisation est alors réalisée sur la réponse»asdus vide, pour un courant de 50 mA et
une fréquence de 2 Hz. La valeur de la conductitiéémique (67,0 W.thK™) ainsi obtenue
apparait semblable a celles des sondes T1 et T4.

Conductivité Coefficient en
Sondes thermique en température en
w.mik? K1
N° 1 64,2 4,6.10
N° 2 83,9 2,1.16
67,0 42,2.10°
N° 3 5
71,5 3,7.10

N° 4 66,0 34,3.16

Tableau IlI-6 : Estimation théorique de la conduclvité thermique et du coefficient en température
associé de l'alliage de R§.-Rhio pour quatre sondes thermorésistives. Ces évaluatie
prennent en compte la réponse de la sonde seule saide. La conductivité thermique et
le coefficient en température associé sont évaluaspartir de la réponse a & pour des
courants respectivement de 10 mA et 50 mA sous uriéquence de 2 Hz. (* valeurs
obtenues avec I'extrapolation de la mesure sous wourant de 10 mA).

Dans la seconde approche, nous avons étudié lertaggs réponses an3sous les
courants de 10 et 50 mA lorsque la sonde se treaus vide (voir tableau 111-7). Outre la
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faiblesse du rapport de 6,8 %o en moyenne, il afppgte les valeurs sont trés proches les
unes des autres avec une dispersion inférieurg %.0Ces valeurs sont bien slr a considérer
avec précaution compte tenu du faible nombre digidlens. Néanmoins elles nous
permettent d’extrapoler la réponse de la sonde ®3r mun courant de 10 mA. Ainsi
l'intégration dans notre procédure de minimisatadoutit a une valeur de la conductivité
thermique de 71,5 W.HhK™ laquelle se situe & proximité de la valeur moyedeg autres
sondes. Le coefficient en température évalué A@°K* tend, quant a lui, vers la moyenne
des deux premieres sondes considérées. Toutefmpoltant facteur multiplicateur
différenciant ces coefficients avec celui de lad®i4 ne permet pas la mise en évidence
d’'une valeur de convergence. Une remarque simifsrg étre formulée vis-a-vis des valeurs
de la conductivité thermique de l'alliage de platnmodium.

Sondes VMo(10 MA)/V3,(50 MA)
T1 6,83 %o
T2 6,77 %o
T4 6,74 %o

Tableau Il1I-7 : Evolution du rapport des réponsesa 3w sous des intensités de 10 mA et 50 mA pour trois
sondes données. Les réponses sont obtenues sous vl sous une fréquence de
modulation de 2 Hz.

Les réponses en fréquence obtenues a partir desrsabstimées, pour une sonde
donnée, sont comparées a I'expérience (figure3J)I-Pour les trois intensités retenues, un
parfait accord entre les amplitudes des répongearai aux fréquences inférieures a 100 Hz.
Quel que soit le courant appliqué, on observe waldge de phase de 81 degrés, a 2 Hz, entre
les résultats théoriques et expérimentaux. Ce dgeale phase peut étre imputé a la chaine
d’acquisition de la mesure. Afin de permettre lmparaison entre les résultats, sa valeur est
retranchée aux mesures expérimentales de la pBasebserve ainsi un écart grandissant
entre la théorie et 'expérience suivant 'augmgatade la fréquence (figure 111-13b).
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Figure 1lI-13 : Comparaison en amplitude et en phae des évolutions expérimentales (courbes continlies

et théoriques (courbes discontinues) consécutived’astimation a 2 Hz de la conductivité
thermique et du coefficient en température associgour le sonde n° 1 sous vide.
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L’'analyse de la réponse modélisée révele que I'mngad est systématiquement
supérieure a l'expérience pour les fréquences de 20 et plus, ce qui caractérise une
température moyenne de sonde trop élevée. Suivestcbnditions retenues ici, la
considération de ces réponses améne a supposkr valeur de la conductivité thermique de
I'alliage est trop faible aux plus hautes fréquenden conséquence de quoi I'’hypothese selon
laquelle I'élévation négligeable de la températigda sonde a 2 Hz et sous un courant de 10
mA peut étre remise en cause. Toutefois I'estimadie la conductivité thermique a 1500 Hz,
afin de rétablir la validité de I'hypothése, abowiune valeur absurde de la conductivité
thermique (supérieure 8 TOW.m*.K™). Ce résultat est validé par I'analyse de la $litsi
de la réponse a la conductivité thermique (figlird2) et implique une origine plus profonde
a ce probleme.

Remarquons que la diminution de I'écart en ampdtadtre la théorie et I'expérience
pour une fréquence de 1500 Hz tend a démontrédiaction de l'incertitude de mesure avec
'augmentation du courant de sonde, laquelle ctuestit une explication a I'importance de
I'écart a 10 mA. En effet, compte tenu de la fabkedu signal, le rapport signal sur bruit de
la réponse de la sonde est minimal pour une frésude 1500 Hz. Réaliser une estimation
numeérique des parametres pour cette seule fréquencenstitue donc pas I'approche la plus
judicieuse.

Malgré une remise en cause évidente des proptiésiques du filament de platine-
rhodium couramment admises, ces observations noésent a reconsidérer la pertinence
d’'une évaluation mono fréquentielle de ces paraseff’est pourquoi nous proposons dans
le paragraphe suivant une approche multi fréquiémtie cette estimation.

[11.2.3.2 Approche multi fréquentielle

Les conductivités électrique et thermique sont pesametres prépondérants de
I'équilibre thermique du filament de platine-rhoghiuLa premiére détermine la quantité de
chaleur dégagée par I'effet Joule. La seconde warse le comportement de 'alliage vis-a-
vis de cette chaleur. Ces deux parameétres appamifstement corrélés [TER2005]. Les
résultats obtenus précédemment a une fréquenc&Q@e Hz révelent qu’une conductivité
thermique trés importante est nécessaire pour s#vds température de la sonde et donc sa
réponse aa. Il vient naturellement de cette constatation tereise en cause de la valeur de
la conductivité électrique. En effet, une valewrspimportante permettrait de réduire I'apport
de chaleur, et au final de réduire la valeur dedaductivité thermique nécessaire pour
retrouver la réponse de la sonde.

Parmi les évaluations expérimentales présentéedébnt de ce chapitre, seule la
conductivité électrique ne résulte pas d'une meslirecte. Son évaluation résulte de la
mesure d’'un certain nombre de résistances éleewigti se trouve de ce fait entachée d’'une
importante incertitude de mesure. De plus I'estiomatle la résistance du filament se borne a
celle du fil de Wollaston. Ajouter a la faiblessesdvaleurs mesurées et a la méthode
expérimentale utilisée (utilisation de pointes etcps de mesures), il est par conséquent
justifié de supposer l'inexactitude de I'évaluatide la conductivité électrique du filament.
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L’étude présentée ci-dessous se résume a la réehesonultanée des valeurs des
conductivités électrique et thermique nécessaitebtention de la réponse expérimentale.

Contrairement au paragraphe précédent, nous abhoms de mener ici une estimation
des parametres thermo-physiques du filament snsdimble du spectre de fréquence étudié.
Toutefois, compte tenu de la durée nécessaire laul @iune seule réponse additionné a la
recherche de deux parameétres, cette minimisation liesitée a trois fréquences
caractéristiques. L'analyse de l'allure de la ré&qmde la sonde (figure IlI-13) nous conduit a
sélectionner les trois fréquences suivantes : 2t8%00 Hz. L’approche utilisée repose sur la
méthode des moindres carrés pondérés associéefaandidon « fminsearch » du logiciel
ComsolScript, laquelle fonction dérive de I'application MatfabAfin de ne pas surcharger
le calcul inutilement, les paramétres présentéséoigmment sont appliqués. Ainsi la
décomposition de la géométrie est d’environ 2000lesaet le calcul s'étend sur 40 périodes
avec un échantillonnage de 65 points par périoddgid tout, ce type de minimisation reste
tres lourd a réaliser et demande entre 3 et 5 peicalcul.

Conductivité Conductivité Résistivité
Sondes thermique en électrique en électrique en
wW.m*K? s.m? Q.m
Ne 1 48,2 7,03.1¢ 14,2.10°
Ne 2 46,9 10,5.18 9,6.10°
Ne 3 53,7 7,34.10° 13,4.10°
N° 4 53,2 6,97.1¢ 14,4.10°

Tableau I1I-8 : Estimation théorique par une approche tri fréquentielle (2, 80 et 1500 Hz) des
conductivités thermique et électrique du filament @ Pigy-Rhigy pour quatre sondes
thermorésistives. Un courant électrique de 50 mA tule dans la sonde.

Les résultats obtenus par cette approche sontgussidans le tableau 111-8 pour les
quatre sondes étudiées jusqu’a présent. Le coéleetrique circulant dans la sonde est fixé a
50 mA. Les dimensions géométriques retenues sdigscmesurées précédemment. Le
coefficient en température de la conductivité elgae est celui évalué expérimentalement a
0,00191 K . La valeur du coefficient en température de lademtivité thermique est quant a
elle inconnue. A la vue des résultats de minimisaét de I'étude de sensibilité présentés aux
paragraphes précédents, nous avons choisi dedadibitrairement pour cette étude a une
valeur médiane de 0,01°K

La valeur moyenne de la conductivité thermique ithment de Rbes-Rhoy Obtenue
par cette méthode est de 50,5 W.Ki* avec une dispersion d’environ 5,9 %, soit 3,0 W.m
! K. Concernant la résistivité électrique, la dispersies valeurs est plus importante avec 15
%, soit 1,98.18 Q.m, pour une valeur moyenne de 12,3 fOm. L’analyse de I'ensemble de
ces résultats montre que la sonde n°2 est sigtiveraent différente des autres sondes. En
excluant les valeurs correspondant a celle-ci, et une conductivité thermique moyenne
de 51,7 + 2,5 W.mMK™ ainsi qu’une résistivité électrique de (14,0 +)A,6° Q.m. Les
dispersions respectives passent a 4,8 et 3,3 %.
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La figure llI-14 présente la comparaison des répsrtbéoriques et expérimentales
pour les trois courants considérés. Résultant deriémisation, on observe un parfait accord
de I'amplitude de la réponse calculée avec celltedpérience pour un courant alimentant la
sonde de 50 mA. Pour les courants de 33 et 10 mAon accord des amplitudes théoriques
et expérimentales est également observé. La |éd@ergence relevée aux fréquences
supérieures a 800 Hz peut s’expliquer par la fagdedu signal mesurée.
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Figure 1ll-14 : Comparaison en amplitude et en phae des évolutions expérimentales (courbes continjies
et théoriqgues (courbes discontinues) consécutives Bestimation simultanée des
conductivités thermique et électrique par une approhe multi fréquentielle pour le sonde
n° 1 sous vide.

L’analyse du déphasage montre un décalage de 8Bgdegtre I'expérience et la
modélisation pour une fréquence de 2 Hz. Nous s ce décalage lié a la chaine
d’acquisition et le retranchons de la mesure. laplgique IlI-14b présente les évolutions de
la phase corrigées. Expérimentalement, on conspa¢eles évolutions en fonction de la
fréequence sont identiques quel que soit le couagpliqué. Résultant de la procédure de
minimisation, I'évolution modélisée pour une courae 50 mA correspond fidélement a
I'expérience. La divergence entre le modeéle etgé&ience augmente aux hautes fréquences a
mesure gue le courant de sonde baisse.

[11.2.4 Discussion des résultats

Nous venons de présenter deux méthodes permetaatuation des conductivités
thermique et électrique de l'alliage de platinedioon (90 % - 10 %). La premiére approche
repose sur une estimation expérimentale de latikéisélectrique a partir des mesures des
dimensions géométriques et de la résistance dumndith Ces valeurs sont ensuite
implémentées dans une procédure de minimisatiosegp sur une modélisation de la sonde
par éléments finis. Des intensités de 10 et 50 nmAe&fréquence de modulation de 2 Hz sont
utilisées. Les valeurs de la conductivité thermjoetedu coefficient en température associé,
obtenues de cette facon sont consignées dandéaualbl-6. La seconde approche repose sur
la recherche simultanée des conductivités thermejuéectrique par comparaison avec la
réponse d’'une sonde alimentée par un courant def6@ableau I11-8). Dans le but de limiter
la durée de la résolution, cette procédure estisgEla partir de trois fréquences
caractéristiques (2, 80 et 1500 Hz).
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L’évaluation expérimentale de la résistivité élegte du flament aboutit a une valeur
moyenne d’environ 16,7.100.m pour I'échantillon de sonde considéré. Introglaians une
premiére procédure de minimisation, les valeurad®nductivité thermiquex(67 W.m*.K™
en moyenne) apparaissent fortement supérieuresgeandeurs couramment admises (38
W.m*.K?, 18,8.1¢ Q.m). Toutefois ces valeurs ne permettent pas dedajre fidélement
I'évolution fréquentielle observée expérimentaleméfigure [lI-13). Les conductivités
thermique et électrique étant deux grandeurs fatgriées [TER2005], nous avons élaboré
une seconde approche plus complete. Malgré une emsesuvre plus conséquente, cette
procédure permet une modélisation plus fidele ebgplrience. Les conductivités thermique et
électrique ainsi obtenues présentent en moyenneatiesrs respectives de 51,7 Whid™ et
14.10° Q.m. Ces valeurs sont significativement inférieureselles résultantes de la premiére
approche. Les résultats présentés sur la figurgdlitlémontrent 'adéquation de la méthode
employée avec une procédure d’étalonnage de laesaimdi que la corrélation entre les
conductivités thermique et électrique.

Nous démontrons au travers de cette étude la ntcebsne remise en cause des
parametres de la sonde. La détermination des pa&esngeométriques permet I'évaluation
des propriétés conductrices du filament chauffirdapparait ainsi que l'alliage de platine-
rhodium utilisée se présente comme un meilleur gotedir thermique et électrique vis-a-vis
des grandeurs couramment admises et utiliséed’'dkimration de mesures quantitatives.

111.3 Modélisation analytique

L’avantage d’'une approche analytique, ou semi-dioglg selon les cas, est de fournir
une approche rapide de la réponse de la sondeléeoapine grande flexibilité, elle permet
une intégration aisée dans les processus de mations et les problemes inverses.
Néanmoins, ce type d’approche nécessite un certambre d’hypotheses qui peuvent
devenir, suivant leur degré, handicapante dansdgploitation. Dans ce paragraphe, nous
présentons une modélisation multi fréquentielldadeeponse de la sonde reposant sur une
décomposition de Fourier des champs recherchés30ER. Faisant suite a sa présentation,
le modele sera utilisé pour estimer les propridte&smo-physiques de la sonde et plus
précisément du filament de platine-rhodium.

[11.3.1 Présentation du modele.

[11.3.1.1 Mise en forme du probléme

Le nombre de Biot, notBi, est un nombre sans dimension qui compare lestaésies
au transfert de chaleur a l'intérieur et a la stefd’'un milieu donné. Appliqué a I'élément
thermorésistif de notre sonde, il se définit paxfiression suivante :

2hr
Bi=—2"
A

Equation 111-33
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ou h représente le coefficient d’échange convectifest le rayon du filament ét est la
conductivité thermique du platine-rhodium. Sa velest de I'ordre de Ibet nous renseigne
sur la valeur de la résistance thermique transker€e nombre étant fortement inférieur a
l'unité, ceci démontre que le gradient de tempéeatwansversal au sein de la sonde est
négligeable.

Une approche unidimensionnelle est donc suffispote décrire le probleme (figure
[1I-15). Pour les mémes raisons de symétrie quiesalitées au paragraphe précédent, le
modele est limité a une demi-sonde. Le transfertctlaleur dans ce demi-filament
thermorésistif se résume alors a I'équation difiéedle suivante :

2
pvc%npzdx = 1 2dx/ ng -2 h[6(x,t)- 6,]
+ P, %[H a(6(x.t)-6,)]1 %(t) Equation 111-34

p

ou ¢ est la température locale de la sonde au poktt a I'instantt, , est la température
ambiantefy est la température de référence. Cette équatida clealeur incorpore les pertes
convectives (deuxieme terme) ainsi qu'un terme @®uraractéristique de l'effet Joule
(troisieme terme). On suppose que les températumgsantes et de référence sont identiques
et stables dans le temps. En introduisant la natéotempérature relative(x,t) = 8(x,t)-6,,
I’équation de la chaleur devient :

T(x,t)-—2212(t)  Equation I11-35

9°T(x.t) _10T(xt) _| 2h _ gl *(t)
ox* a ot A A

wollaston wire

2ry

A
\4

iy sample

Figure 1lI-15 : Représentation du systéme sonde-&antillon [DEP2004].

L’originalité de cette approche réside dans unehposition spectrale du champ de
température de la sonde et du courant électriquieylant. Ce dernier s’exprime ainsi sous la
forme complexe suivante :

133



I, I, .
1(t)=1 +Ele"“ +Ele"“ Equation 111-36

Le spectre se restreint a une seule fréquencepgosant que ce courant est indépendant des
variations de la résistance électrique de la soR@@pelons que, dans le chapitre Il, nous
avons présenté un dispositif expérimental permettarsatisfaire cette condition. Une mise
en forme similaire peut étre réalisée pour le chdmppempérature :

T(xt)=T(x,0)+ iT(x, nw)e ™ +T(x,~naw)e" Equation 111-37

n=-1

avecT (X,mw) le conjugué d& (x,-n).
Détaillons le produif(x,t).’(t) apparaissant dans I'équation 111-35 :
)%= T+ ST, (e + T, (e

n=1

|2 PPN - ,
’{'5 Ll (e + e )+ (g7 + 7 Equation 111-38
2 4

Dans ce produit, les exponentielles complexes dsapons positives et négatives se
combinent pour donner :

T(xt)02(t) :(|g +%]T0(x)+ 1T (%) + T, (x)] +%[T2(x)+T_2(x)]
+e—iw{|0|lT0(x)+(|§ +%jT1(X)+_T-1(X)+ 11T, (X) + K
+ei{|OllTO(x)+%Tl(x)+(|Oz+ |2

+e’2”{%To(x)+ |0|1T1(x)+(|§ +
|

+... Equation 111-39

Ainsi, considérée pulsation par pulsation, I'éqomti aux dérivées partielles
vectorielles (équation I11-35) devient un systénfédentiel dans lequel la variable esét les
fonctions solutions a déterminer sont Tg). Chaque terme de ce systéme s’écrit alors de la
forme suivante :

07T, iw  2h o
a;z(x){n;w‘rpAJTn(X):—#/:%/] f(T,,T . T.uT.T.,) Equation lll-40
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ou f est une fonction affine des composantes de la éeamtyre présentant des coefficients
fonctions du courant électrique et indépendants. deette fonction rassemble les couplages
entre les modes de température relatifs aux digepsidsations qui sont introduits par la
variation de la résistance électrique de la somdéorction de la température. Remarquons
que la résistance est fonction de la moyenne $patia la température et non de la
température locale. L'équation 111-40 peut aloneé&tonsidérée comme l'une des lignes d’un
systeme différentiel linéaire a coefficients contda Ce systeme, dont I'inconnue est le
vecteurf(x), peut s’écrire de la fagon suivante :

0°T

~ =AT+S Equation I11-41
X

dans laquelléA est une matrice regroupant I'ensemble des mudéapdurs des composantes
Tn(X) et S représente le terme source correspondant a lasp#iterme de puissance produite
par effet Joule. En théorie, les vecteliret S et la matriceA sont de dimension infinie. En
pratique, ils sont tronqués a I'ordke=2nna+1 en choisissant de négliger les termes d’indice
supérieur a 4 et s’écrivent donc :

124+ 1

0 2
To(x) loly
T.(x) "
.00 bl
T,(x) /4

T(x)=| T,(x) S=- 772'[;04/] |12/4 Equation [11-42
T4 A
T4(x)
T.(x) 0
() 0
0

Ar A, As Ay As 0 0 0
A Ay Ag Ay 0 A 00

o O O

Ar A, 0 A, 0 A 0 A O
et A=A, 0O A, 0 A, 0 A, 0 A, Equation 111-43
A, 0 A, 0 A 0 Ag O

0O 0 A, 0 Ay 0 A O
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La matriceA est symétrique et se compose des coefficientastsv

¢ Selon la diagonale principale, les coefficientst stnla formeAy :

2 H 2
a2 a(|§+l_1j p =20 i@ py "('5”'—;}

rpA nzr:A 2 rA o a ﬂzr;‘)l
2h iw p -t .
%3:—+—— 0 a’(lO +—= ... Equation I11-44
A a nzr‘j‘A 2

Les termes suivants s'obtiennent en remplacant dassexpressions les pulsationspar
leurs multiples 2w, puis3w...).

¢ Selon la premiére diagonale, les coefficients slerta formeAy k+1 :

_ P _ Py N
= P g = P gl
Az At Ao A 4

Equation 111-45

¢ Selon la deuxiéme diagonale, les coefficients smtla formeAx+» et tous
€gaux :

___ P . _
As=- 772ro“/1 algl, Equation 111-46
p

¢ Selon les troisieme et quatrieme diagonales, lefficents sont de la formay k.3
et Ac x+4 €t tous égaux a:

po 11 B
A =——/—a— Equation 111-47

A 4

La décomposition de la température et du courarsbdee en série de Fourier aboutit
a un systéme différentiel linéaire et inhomogereeificients constants. Pour mener a bien sa
résolution, il est nécessaire de définir les caomalit aux limites du probléme étudié. Aprés la
précision de la condition a l'interface avec le Yasion, nous procéderons la résolution du
systeme.

111.3.1.2 Modélisation du Wollaston

La part du fil de Wollaston dans I'équilibre thegue de la sonde pourrait étre traitée
d'une facon identique. Toutefois de par son diaenétportant et sa faible résistivité
électrique comparés aux propriétés du filament ld¢ine-rhodium, elle n’apporte qu’'une
contribution négligeable a la puissance thermigissigee par effet Joule. Sa résistance
électrigue pour plusieurs millimetres de longuestrde I'ordre de quelques pourcents d’ohm
comparée aux deux ohms du filament. Le Wollastguaggit alors avec un comportement
thermique passif et sera incorporé au probléme coomme condition aux limites.
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En premiére approximation, l'interface filament-Waston peut étre schématisée par
un passage abrupt d’'une géométrie a I'autre. @ptpeoche entraine un phénomene important
de constriction des lignes de flux thermiques. Afa modéliser au mieux les effets de ce
puits thermique, nous avons choisi une approcherddgent différente en intégrant
'augmentation progressive du diameétre au passadiatnent au Wollaston [GRO2007]. La
figure 111-16 représente ce cone d’interfagagelsiwschéma d’une demi-sonde.
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Figure 11I-16 : Représentation de la géométrie adptée dans la modélisation de la sonde thermo-résig
[GRO2007]. La forme conique de linterface filamentWollaston est intégrée par le
formalisme multicouche.

La correspondance entre les modes de la tempéduitament et le flux traversant
la jonction s’écrit de la facon en suivante en spimant du formalisme du multicouche
thermique [GRO1997] :

i 1+0(na)
Ak, (nw) 1- 0(nw)

qJ(Lp, na)) Equation 111-48

T(Lp, na)) =

avec le vecteur d’ondg donne par :

inw 2h A
k,(nw) = |—--—=~ Equation 111-49

a, rA

P pTp

ou D(na)) représente le coefficient de réflexion généralisd’onde thermique a la jonction
lequel dépend de la présence du cone et du fil déagton. Dans cette approche le cone est
décomposé en un grand nombre de couche cylinddgudtamétre croissant. Une récurrence
fournit I'expression du coefficient de réflexionyrachaque couche, compte tenu du reste du
multicouche. L’annexe n°3 présente en détail capigroche. Ainsi I'expression est obtenue
pour chaque couche :

Dj(na))— N+ o2t

= : j=1aN-1 Equation 11I-50
1+r,0,,

-iéme

ou rj représente le coefficient de réflexion lockl,I'épaisseur de 13" couche etk le
vecteur d'onde associé :
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inw 2h, .
k(na)): _ Equation 111-51
‘ a rA
j 77

Le fil de Wollaston dans sa partie rectiligne cosgta derniere couche de cette structure. Le
coefficient de réflexion généralisé prend la forsnesante :

0 (na)) =Nt kaw(na) 2l
: hext - IAWkW(nC())

in 2 .
avec le vecteur d’'onde : k,(nw)= /—w——h” Equation 111-53
a'W r.WAW

Le coefficient d’échange convectify; caractérise les fuites de chaleur vers le supmia
sonde situé dans le prolongement du fil de Wollaskn conséquence de I'importance de la
valeur de ce coefficiemt,,;, le parameétre important est la longueur du fils\d@lastonL,,.

Equation 111-52

[11.3.1.3 Résolution du systeme différentiel

La solution générale du systéme différentiel (égnatlll-41) se formule
analytiguement en fonction des valeurs propke= des vecteurs propr¥s de la matrice :

_ ~ N .
T(x)=-A"s+ > [Cke(XM) + d,-e(_x‘/mlvk Equation 111-54
k=1

La détermination de&N coefficientscy et di se fait par I'intermédiaire des conditions aux
limites du filament. Ainsi dans le cas d’'une sorsgéelle, c'est-a-dire hors contact avec un
échantillon, le flux a I'extrémité de la sonde gk Pour chaque mode harmoniquen a :

CDn(x = O) =0 Equation I11-55

En ce qui concerne la condition a linterface fiemtWollaston, il a été démontré au
paragraphe précédent qu’elle pouvait s’écrire dertae :

T.(x=L,)=Po,(x=L,) Equation 11I-56

Avec oo i 1+ O(ne)

) )lpkp(na)) 1= D(na)) Equation 11I-57

Le développement de ces conditions a 'aide depfession de la température (équation IlI-
54) conduit aux expressions suivantes :

-

N —_
Z:Vnk(ck - dk)\/v_k =0 Equation 111-58
k=1
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Z[\/nke "‘/7 l+ PA \/_)Ck ke Lo (l PA \/V_k)d ] Al S Equation 111-59

ol A ‘désigne len®*™ ligne de la matric&™. L'équation 111-58 signifie que les coefficients
et d¢ sont égaux et permet d’écrire I'équation llI-5%sda forme :

(G +M )E =A"'S Equation I11-60

dans laquellec est le vecteur colonne inconnu de dimension N.rhatrices G et M sont
carrées de dimension N, telles que :

G, = nke(L"J'Tk)(]_+ aniw\/l/_k) M, = nI(e(_L"JlTk)(l— PA, Vk) Equation 111-61

L’évaluation des coefficients etdy est réalisée de fagcon numérique et fournit la txatpre
complexe de la sonde aux différentes pulsations.

111.3.1.4 Evaluation de la tension aux bornes de la sonde

Expérimentalement le signal mesuré est la tensiarbarnes du pont de Wheatstone.
Ceci revient, hormis au fondamental, & mesuregraion directement aux bornes de la sonde.
Afin de comparer au mieux les résultats des moatéiss a I'expérience, il est nécessaire de
convertir la température de la sonde en signakr@ee. Il est précisé au chapitre précédent
que le dispositif expérimental a été spécialeménebppé dans le but de connaitre a chaque
instant I'amplitude du courant circulant dans land® (équation 111-36). Ainsi la tension
dépend uniqguement de la résistance de la sondeequi§ouhaitable d’évaluer dans sa totalite.
On suppose que seul le filament est a I'originéade&@ponse multifréquentielle. La résistance
électrique totale de la sonde s’exprime alors dagan suivante :

R(t) = Ra+2ﬂ—aIT xt)= Ra+2£L 2a(T(t)) Equation 111-62

ou <T(t)> représente la moyenne spatiale de la températufdagnent a l'instant. Cette
moyenne introduit les différents modes harmoniqiess I'expression de la résistance. La
tension aux bornes de la sonde est ensuite obparwplication de la loi d’Ohm :

V(pw) = R(pw)l , +{Rl(p -1)a] + R(p +1) ]}l2 Equation 11I-63

Ainsi pour le modew, la tension de sortie incorpore deux modes supgiéares dp+l)w.
A titre d’exemple, pour un courant d’alimentatiour@ment alternatif, la réponse au troisieme
harmonique dépend des champs de température 4.2 et

Finalement la tension réelle aux bornes de la sandee fréquence angulame est :

V(nwt) =V (nwje ™ +V (- nw)e Equation 111-64
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Comme pour les termes calculés précédemment, il nésessaire d’'additionner les
composantes alternatives complexes conjuguées dlei@utre pour obtenir la tension reelle.

[11.3.2 Validation du modele

Dans le but de s’assurer de la justesse des hygastietenues dans I'élaboration de ce
modéle, une procédure de validation est utilisde & résume en une comparaison des
résultats obtenus avec I'expérience d’'une partvet da modélisation par éléments finis
d’autre part.

[11.3.2.1 Comparaison modeles analytique — éléments finis

En vue de la comparaison, les réponses des deugl@sagbnt basées sur un ensemble
identigue de caractéristiques physiques (thermigédsctriques et géométriques) et de
courant imposé (voir tableau Il-1). La réponse @Ements finis est caractérisée par un
régime transitoire suivi d’'un régime permanentratéf. Elle correspond a I'évolution en
température de chaque nceud en fonction du temps. figeres I111-17 montrent les
températures calculées en deux points du fil dénplahodium. Les résultats analytiqgues sont
obtenus a partir de I'approche multifréquentieleutisent les réponses jusqu’au quatrieme
harmonique du champ de température dont l'influease non négligeable. Ces figures
complétent les premiers résultats donnéd p&vre[LEF2003] [LEF2004b].
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Figure 1l-17 : Evolutions temporelles de la tempéature a linterface filament-Wollaston (a) et a
I'extrémité du filament (b) pour un courant de sond de 50 mA a une fréquence de 80 Hz.
La courbe grise correspond a l'approche par élémest finis et la courbe noire a
I'approche analytique.

La figure lll-17a donne la température au niveadadnction filament-Wollaston a
80 Hz. Les résultats obtenus par éléments finistraohles comportements transitoire et
permanent de la température moyenne résultant pieska en compte des perturbations liées
au puits thermique généré par le fil de Wollastear. contre, la méthode analytique ne donne
gue les résultats en régime périodique établi.résasltats different |égerement entre les deux
méthodes pour I'amplitude de la température alais lg@s phases sont similaires. En effet,
pour cette petite fréquence de 80 Hz, la jonctidditsonnée au fils de Wollaston ne réalise
pas un puits de chaleur parfait (apparition d'dastidns de 5°C au dessus de la température
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ambiante a 20°C). Toutefois, pour les plus hautéguences (quelques milliers de Hz), la
jonction filament-Wollaston peut étre interprét@nene un puits thermique parfait a cause de
la faible longueur de diffusion thermique (équasidh-47 et IlI-51) ; respectivement de
I'ordre de 250 et 850 um dans le platine-rhodiurtiaetjent pour une fréquence de 80 Hz. A
I'autre extrémité du filament, 'amplitude de laripérature moyenne sur la section est donnée
sur la figure 111-17b. Le régime permanent estiatten quelques milliémes de seconde.

Nous venons de vérifier que ces deux approchesetbmies résultats comparables en
amplitude et en phase (sauf au niveau de la jamdtiament-Wollaston) validant ainsi le
modeéle analytique de l'ailette. Nous avons égalénsemparé les résultats obtenus par la
méthode des éléments finis, suite a une analysegresformée de Fourier de la réponse, avec
ceux de la méthode analytique. Le trés bon accbskreé dans les figures IlI-17 nous
conduit a poursuivre notre comparaison avec ladteds expérimentaux, c’est a dire la valeur
de la tension électrique aux bornes du pont de tueee.

[11.3.2.2 Comparaison modéle — expérience

La premiere comparaison montrant l'intérét de ltaghbe multifréquentielle est
obtenue avec I'étude du signall@ entre les deux extrémités de la sonde dans lair pn
courant de 50,9 mA (figure 1lI-18). Pour un tel cant, les variations de la température
moyenne en fonction de la fréquence sont suffisamélevées pour induire des variations de
V1,. A ce stade, seul un ajustement « grossier » aitdige d’'une part en choisissant les
parameétres de la sonde a partir d’'une minimisasianla réponse ac3et d’autre part en
choisissant la valeur de la résistance électrigqueéeie avec le filament, sd®, + R (figure
[1I-2). La résistance totalBp; €évaluée experimentalement est ainsi retrouvéeelakiations
aux autres courants montrent que cette résist@qoearie d’environ 0,5 a 0,8 [LU2001].
Ces variations sont en accord avec le coefficiarteepérature de la résistivité électrique du
platine-rhodium présenté au paragraphe précédestrésultats obtenus en amplitude et en
phase a la fréquence fondamentale peuvent étrerfat expliqués a I'aide des équations
[11-63 et I1I-64.
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Figure 11I-18 : Comparaison en amplitude et en phae de la composante &w par I'approche théorique
(losanges vides) avec I'expérience (carrés pleif§R02007].
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La valeur du courant électrique parcourant la sqelé étre connue avec précision en
utilisant un amperemetre trés sensible ou en ltardlde facon indirecte a partir de la mesure
de tension et des différentes résistances du famme présenté au chapitre précédent, notre
montage a spécialement été développé pour rendtenkion aux bornes de la sonde
insensible aux variations du courant la travers@atitefois, comme cela est suggéré par la
figure 11I-18, la tension aux bornes de la sondegevaur le spectre entier en fréquence. Ceci
correspond en fait aux variations de la résistateetriqgue de la sonde avec la température
moyenne a chaque fréquence. Les résistances dade sarient de 2,14 a 2,4Dpour des
courants de 0 a 51 mA. Ceci implique une petitéatian relative du courant (environ un
milliéme pour les plus grandes valeurs). Ainsi qugle soient la fréquence et le courant, les
mesures sont faites dans les conditions de la étko.
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Figure 11I-19 :  Approche théorique du rapport sz/ll3 . Les six courbes correspondent a trois courants

différents sous air ambiant et sous vide : 10,0 mAgpsanges et carrés ; 33,1 mA, triangles
et croix ; 50,9 mA, étoiles et cercles.

La figure 11I-19 présente les réponses analytiq&%/lf pour trois courants
conduisant a des variations importantes de la testyp@ moyenne [DAM2005] [LEF2004].
Pour la sonde dans l'air, le coefficient d’échamge adapté pour chaque courant (selon la
température moyenne du filament) : soient 700, @0150 W.rif.K™* pour des courants de
10,0, 33,1, 50,9 mA respectivement (voir paragraiph2.1.3) [MOR1975]. Pour la sonde
dans le vide, les valeurs de 7, 11 et 13 WKl ont été retenues. Pour un courant donné, le
réle du coefficient d’échange apparait dans I'afmgent de la courbe d’amplitude, en
particulier aux basses fréquences. Dans le casidke, le coefficient d’échange a une
influence négligeable. De plus les différences olisss entre les courbes correspondantes
montrent un résultat lié a 'approche multifréquelte : V, /IS est une fonction de; |
contrairement aux résultats donnéslpetevreet al. [LEF2004].
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Figure 11I-20 : Approche expérimentale du rapport sz/lf. Les six courbes correspondent a trois

courants différents sous air ambiant et sous vide10,0 mA, losanges et croix ; 33,1 mA,
carrés et étoiles ; 50,9 mA, triangles et cercles.

La figure 111-20 présente le signah,, /12 mesuré entre les points A et B du pont de
Wheatstone (figure 1I-8). Il apparait que, pour pegits courants (10,0 mA impliquant une
faible élévation de température de la sonde (qeslgiegrés Celsius)), la tension mesurée est
seulement de plusieurs dizaines de pV. Ainsi laumeglirecte peut étre instable, en
particulier la phase, et ceci malgré I'utilisatidiune détection synchrone. Pour les hautes
fréequences, les amplitudes de la température a@ntitandis que pour la phase des
différences entre les comportements sous videl'atrapparaissent. Dans le cas du vide, la
chaleur est presque uniqguement évacuée par leddlimentation (Wollaston et connexion),
la longueur de diffusion thermique prend alors eagus d’importance. Dans le cas de l'air,
la chaleur est partiellement donnée a l'air enwiaont, ceci conduit a un échange local
diminuant ainsi le retard de phase. Cependant tapacaison entre les figures 111-19 et 20
révele la nécessité de clarifier les hypothesanaelisation.

111.3.3 Estimation des parametres de la sonde

Afin d’estimer, a partir des mesures, les paramseg@metriques et thermiques, nous
utilisons le modéle dans une procédure de minimisgiar la méthode des moindre-carrés
basée sur la fonction « fminsearch » de Mé&tlaBelle-ci permet I'utilisation de conditions
initiales grossieres et n'est que peu affectée yrar forte corrélation entre les différents
paramétres. La routine est appliquée sur un engecaniséquent de résultats expérimentaux
correspondant aux différentes conditions envirorer@ales pour trois courants électriques :
10,0, 33,1 et 50,9 mA. La température ambiantedesttement intégrée dans le modele
analytique. Nous avons travaillé en plusieurs &tagpeutilisant les résultats .3

[11.3.3.1 Premiere approche

Dans un premier temps, les parametres thermoplesida la sonde sont supposés
constants (tableau 1l-1). La minimisation est i sur les parameétres géométriques
(longueur et rayon du filament) dans le cas d’'uarant de 33,1 mA, dans le vide et sur tout
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le spectre de fréquence choisi (soient huit frégesrde 2 a 1500 Hz). Pour le coefficient
d’échange dans le vide, une linéarisation a patéirla loi de Stefan (appliquée a la
température moyenne de la sonde) est faite selaralgnl itératif en utilisant le modéle lui-
méme (de 7 & 13 W:AK™). En pratique pour le vide, ces petites valeursnin’pas
d’'importance, il est en effet bien connu que dansals d’'une sonde SThM, le flux de chaleur
est évacué principalemeviti le fil de Wollaston [GOM1999a] [LEF2003] [MOR1975]

Sur la figure 1lI-21, les résultats expérimentatceux issus de la minimisation sont
comparés pour un courant a 33 mA, en premier dangde puis dans l'air. Cette premiere
minimisation conduit & une longuely de 119,4 um et a un rayopa 2,65 um. Ces valeurs
sont ensuite appliquées au cas dans l'air pourseégende minimisation sur le coefficient
d’échange. Chacun des deux cas correspond a deulResopratiquement superposées sur
toute la plage des fréquences indiquant un bonrdcdoa courbe d’amplitude révele
I'influence de plus en plus faible du coefficierdchange lorsque la fréquence croit. La phase
présente, quant a elle, le réle du coefficient lédge par I'ajout d’'un flux de chaleur local
perdu par la sonde, ce qui diminue le retard desghl@accord des résultats dans le cas de
l'air est obtenu pour une valeur du coefficientaliiénge & 2300 W.frK™ soit 3 fois
supérieure aux valeurs données par les corrélatimuelles [GOM1999a] [LEF2003].
L’étude de ce coefficient sera approfondie darehbpitre suivant.
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Figure 1ll-21 : Comparaison des résultats de la mnmimisation obtenus avec un courant de 33 mA sous

vide (losanges pleins) et & pression atmosphériqeroix) aux résultats expérimentaux
(respectivement carrés vides et triangles vides).

Les valeurs géometriqueky(etrp) obtenues de cette fagon ne semblent pas valables
pour les autres courants (10 et 50 mA). Une secapgdeoche visant a évaluer simultanément
la géométrie et la conductivité thermique du filatrest ainsi élaborée.

[11.3.3.2 Seconde approche

La seconde étude (figure I1I-22) commencent panil@misation dans le vide, sous un
courant de 10 mA, avec la possibilité de faire eald longueur, le rayon et la conductivité
thermique du filament. Les valeurs obtenues $grt 114,6 pmy, = 2,63 um et, = 32,4
W.m™.K? et sont utilisées pour évaluer la réponse dendesavec les deux autres intensités.
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La comparaison avec I'expérience conduit a un éadlglart pour le cas (33 mA, sous vide) et a
un écart plus important pour le cas (51 mA, sowe)iPlus précisément les amplitudes
expérimentales apparaissent plus faibles que addlesées par la méthode analytique.
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Figure 11I-22 :  Minimisation pour un courant de sonde 10 mA et sous vide (résultats expérimentaux :
carrés, et théoriques : losanges). Les estimatiorde la longueur, du rayon et de la
conductivité thermique sont ensuite utilisées pouévaluer les réponses a 33 mA (triangles
et croix) et 50 mA (étoiles et cercles).

Il faut souligner qu’'une minimisation fonctionned#&pendamment pour chaque
courant et donne un ensemble de valeurs similaiggs pas identiques. Ceci peut étre le fait
de corrélations entre différents parametres. Naus/gns remarquer aussi que I'hypothese
d’'une conductivité croissante de l'alliage de platrhodium avec la température permet de
rapprocher les courbes expérimentales et cellesnabs a partir de la minimisation (figure
[11-22). Ceci pourrait également expliquer les éiifnces entre les courbes expérimentales et
théoriques delxlga,/ll3 dans les figures 111-19 et 20. Cependant, commexigte un profil de
température le long de la sonde, l'effet de la térafure sur la conductivité thermique
implique une description locale des parametresteGaiproche devra étre intégrée, au moins
partiellement, dans une version affinée du moddlalyéique. Le profil de température
introduit aussi un coefficient d’échange local igphnt un phénoméne de micro-convection
complexe autour de la sonde dans I'air compte tenlimportance de I'amplitude du champ
de température pour les forts courants. Ces pa@otd importants pour une description
précise du contact avec un échantillon d’autans glue la zone concernée est la plus chaude
de la sonde.

[11.3.3.3 Troisieme approche

L'équation 111-35 montre que le nombre de paranseinéervenant dans I'élaboration
du champ de température et du sigWgl est trés important. De fortes corrélations entre
certains de ces parametres thermo-physiques svvgemantes lors des minimisations
associées a leur estimation. Afin de simplifieptebléeme, certains de ces parameétres ont été
évalués lors de mesures indépendantes. Ainsi ubar et le rayon du filament de platine-
rhodium sont déduits de mesures effectuées a hiskemicroscope électronique a balayage.
(voir paragraphe l1ll-1). Les résultats présentésn& portent que sur la sonde T1, pour
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laquelle ont été obtenues les valeurs suivanptes2,49 pm et, = 251,4 pm. Le coefficient

en température de la résistivité électrique dédie Pt-Rh est évalué par des mesures en
étuve a différentes températures et fixé & 1,91 K0. La masse volumiquep(= 19970
kg.m®) et la chaleur spécifiqu€(= 139 J.kg.K™) sont issues de la littérature [INC1985].

La détermination des autres parametres thermoplgsigst alors menée a partir des
mesures de la tensiongy/ dont les amplitudes et les phases sont obtenaesigiection
synchrone, réalisées sous vide et a pression alrdogpe. Comme précédemment la sonde
est étudiee expérimentalement avec les trois ctaira@ qui méne a des champs de
températures différents. Pour chacun des courlnis fréquences ont été choisies sur une
plage allant de 2 Hz a 1500 Hz. Il faut insisterdor la grande stabilité des résultats en
amplitude et phase. Les mesures représentéessdiguess IlI-13 sont obtenues sous vide et
servent a déterminer par une méthode des moindiggscles valeurs des parametres
conductivité thermique, et résistivité électrique, a température ambiante.

Le modele analytique est employé pour déterminefalaur moyenne, le long de la
sonde, de la température continue (au-dessusrdbidiate, 22 °C) correspondant a chaque
courant, a fréquence donnée (ici, 1500 et 80 HEndemble des résultats est consigné dans
le tableau 111-9.

Conductivité Résistivité Température
Courant . . .
en mA thermique en électrique moyenne
W.m*K? enQ.m en °C
10,04 39,0 14,5.10 2,7[2,8]
33,11 42,2 14,3.1% 28,8[30,3]
50,86 46,8 14,2.1% 67,4 [72,0]

Tableau I11-9 : Résultats des minimisations concerant les conductivités thermiques, résistivités
électriques, températures moyennes a 1500 Hz et [Bi@] pour les trois courants étudiés.

On remarque a partir de ce tableau que la rédéstia référencg, apparait a peu prés
constante pour les différentes températures (lanmsation pourrait porter sur le coefficient
en température). Le résultat intéressant ici estdafirmation de I'hypothése présentée
précédemment relative aux variations de la condt&tihermique de l'alliage de platine-
rhodium en fonction de la température moyenne naetide la sonde [TER2005]. Ces
variations sont représentées sur la figure IlI-88rpune fréquence de 80 Hz. Il apparait alors
nettement que les variations de la conductiviténtigpue de la sonde avec la température
doivent étre prises en compte dans l'utilisatios m@deles directs menant a la détermination
des caractéristiques thermiques d'un échantillom eni contact avec la sonde. Ceci vient
s'ajouter a la délicate description des conditidascontact et d'échange thermique sonde-
échantillon [LEF2005].
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Figure 11I-23 :  Conductivité thermique du filament de platine-rhodium en fonction de la température
moyenne de la sonde résultant de I'application desois courants sous une fréquence de
80 Hz.

Précisons que ces variations de la conductivitértiygie s'appliquent dans les faits a
un champ de température qui varie en temps et tieed,le long de la sonde excitée par le
courant alternatif. Cela méne dailleurs a une riagation sur les possibilités des
modélisations analytiques ou la conductivité thegumi (entre autres) est considérée comme
constante le long de la sonde. Ainsi I'équatior381supposant constante la conductivité
thermique n'est plus tout a fait réaliste, sauf @eg bas courants, menant a un échauffement
faible de la sonde.

l11.4 Comparaison des modélisations

Afin de réaliser le bilan de cette étude, nousrallonaintenant dresser un tableau
récapitulatif des résultats et évaluer la pertieeties hypothéses simplificatrices intervenant
dans chague modélisation.

l11.4.1 Synthése des résultats

Le précédent modele analytique est utilisé poutuévdes conductivités thermique et
électrigue des sondes n° 2 et 4 dont les dimensiohété mesurées experimentalement dans
le paragraphe l1lI-1. Le tableau 1lI-10 rassemblensemble des valeurs obtenues par
minimisation a partir des deux modélisations dgweéms. Les conductivités sont évaluées
grace aux réponses experimentales de chaque siuméle sous vide d’air et pour un courant
circulant dans le filament de 50 mA.

Afin d’assurer la précision des valeurs de condités estimées de cette facon, un
soin particulier a été apporté au choix des panawnétes modeles. En plus des dimensions
réelles des filaments, le coefficient de variat@ntempérature de la résistivité électrique de
I'alliage de Pgpes-Rhioo, @ été évalué expérimentalement. De méme, la répdes sondes a
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été relevée avec le dispositif électronique deenotinception permettant la limitation des
sources de bruit et la maitrise du courant d’aliragon.

Modélisation par Modélisation
Sondes 1z - i
éléments finis analytique
Conductivité thermique
en W.mtK? 48.2 468
NO 1 , . . e Ve .
Résistivité électrique 14.2.10° 14210
enQ2.m
Conductivité thermique
en W.mtK? 46.9 46,0
NO 2 , . . -’ Ve .
Résistivité électrique 9.6.1C° 9.5.1C8
enQ.m
Conductivité thermique
en W.mtK? 53,2 504
NO 4 y o T arY .
Résistivité électrique 14.4.10° 14110
enQ.m

Tableau 111-10 : Synthése des valeurs obtenues paminimisation relatives aux modélisations analytiquest
par éléments finis. Les conductivités thermique etlectrique sont évaluées pour trois des
guatre sondes considérées précédemment a partir deesures réalisées sous vide avec un
courant de 50 mA.

111.4.2 Comparaisons et commentaires

Les modélisations présentées dans ce chapitresgpmticativement différentes I'une
de l'autre. Le premier modéle reposant sur la nughdes éléments finis permet la
représentation d’'une géométrie tridimensionnellesetrapproche ainsi au plus prés du
probleme réel. Le second modele propose une résolabalytique de I'équilibre thermique
de la sonde. Afin de faciliter sa résolution, lelgeme est supposé unidimensionnel.

Dans ces deux approches, les propriétés du filaoe o Rhioy SONt intégrées en
fonction de la température. A la difféerence de émomde méthode, la modélisation par
éléments finis résout le probleme en chaque nceud déométrie. Compte tenu de cette
décomposition, ce modeéle permet la prise en coagdegradients (radiaux et longitudinaux)
de température dans le filament et a linterfacecale fil de Wollaston. La modélisation
analytique se limite, quant a elle, a I'ajustenugs parametres en fonction de la température
moyenne a un instant donné. Les propriétés somn$ alonstantes sur toute la longueur du
filament.

L’analyse des résultats de minimisation consigregssde tableau I1l-10 révele tout
d’abord que les deux modélisations considérées datie étude fournissent des valeurs de
conductivité thermique et de résistivité électrigimailaires. Les écarts relatifs par sonde sont
de I'ordre de 3 % pour les conductivités thermigeiede 1% pour les résistivités électriques.
La convergence de ces résultats remet trés clanteer® cause les valeurs couramment
admises et utilisées pour I'estimation des progsiéhermiques des échantillons lorsque la
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sonde se trouve en contact. lls confirment I'absatécessité de disposer d’'une méthode
fiable et reproductible de caractérisation des ssndans le but d’aboutir a des mesures
guantitatives. Les conductivités thermiques somndron 28 % supérieures aux valeurs
théoriques tandis que les résistivités électricaoag de 24 % inférieures (tableau II-1). Pour
modéliser sa réponse a 3remarquons que la sonde n° 2 nécessite une vadergsistivité
électrique particulierement faible égale a 50 %edealeur courante.

La convergence des résultats fournis par ces dpproehes justifiea posteriorila
validité des hypotheses simplificatrices permettanésolution analytique du probleme. Les
gradients radiaux de température au sein du filamermplatine-rhodium, compte tenu de ses
dimensions géométriques, peuvent étre négligésnBme la courbure du filament n’'a pas
d’influence notable sur I'équilibre thermique destande lorsque cette derniére est distante de
tout échantillon. Cette constatation est renfoneéela facon dont les échanges thermiques
sont pris en compte dans notre modélisation panenés finis. En effet I'utilisation d’'un
coefficient d’échange convectif homogéene sur tdaiteurface du filament tant a s’affranchir
des effets de forme de la géométrie. De plus lagmte étude étant réalisée sous vide d’air,
les pertes convectives de chaleur a la surface ildment sont négligeables. Notre
modélisation tridimensionnelle permet I'étude dddblissement des lignes de courant au sein
du filament. Elle démontre ainsi une augmentati@s faible de la densité de courant au
niveau de linterfacage avec le fil de Wollastonuee absence d’effets notables liés a la
courbure du filament.

Ainsi lorsqu’il s’agit de caractériser la réponseind sonde thermorésistive seule,
c'est-a-dire située hors interaction avec un quejge matériau environnant, il apparait
préférable d’utiliser une approche analytique gauésolution du probleme.

Conclusion

Dans le but de satisfaire a l'interprétation quatitie des images thermiques, il est
nécessaire de connaitre précisément les proprieglivers organes de mesures. Faisant
suite a la présentation de notre dispositif éleitpee dédié a ce type d’analyse, le présent
chapitre aborde la caractérisation d’'un ensemblgudére sondes thermorésistives.

Les dimensions géométriques du filament conditiohngrandement la puissance
générée par effet Joule. Nous avons choisi de gence leur estimation directda des
mesures réalisées par microscopie électronique laydge. On constate alors une
augmentation de 25 % de la longueur et une réduckol1l2 % du diametre du filament par
rapport aux dimensions fournies par le fabricant.

D’un point de vue expérimental, seule la tensian laarnes de la sonde est enregistrée
au cours du temps. Afin d’interpréter la mesurd' &aluer I'équilibre thermique du filament,
deux approches théoriques ont été développées.rdmigre modélise une représentation
tridimensionnelle de la géométrie du probleme basgda méthode des éléments finis. La
seconde se caractérise par une résolution anadytieposant sur un ensemble d’hypothéses
simplificatrices. Par comparaison a I'expérienas modélisations sont utilisées pour évaluer
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les propriétés thermo-électriques de l'alliage de«fRhyy, €t permettent une remise en
cause des valeurs couramment admises dans latlitté{DIN1994].

Malgré un intérét mesuré pour la caractérisatiotadéponse a3 d’'une sonde seule
sans échange avec l'extérieur, la modélisatioréfganents finis prend tout son sens lors de la
prise en compte des interactions avec le milieuirenmant et I'échantillon. De plus
I'estimation des propriétés thermoélectriques tanfent par le modéle analytique ne prenant
pas en compte I'évolution en température de la gomdté thermique, nous retiendrons
uniquement les valeurs obtenues a partir de la hsatién par éléments finis. Pour
I'ensemble des quatre sondes étudiées, nous olstemenconductivité thermique moyenne de
51,7 + 2,5 W.rit.K™ ainsi qu’une résistivité électrique de (14,0 +)A1,6% Q.m, lesquelles
apparaissent significativement différentes deswaléhéoriques.

Fort de la calibration des sondes thermorésistivess pouvons désormais étudier les
interactions de la sonde avec son milieu envirohnaan chapitre suivant traite tout d’abord
I’équilibre thermique de la sonde seule sous abiant et aboutit a la précision du coefficient
d’échange convectif a la surface du filament. Nétwslierons ensuite les interactions a longue
distance s’établissant entre la sonde et I'écHantiLe dernier chapitre abordera I'étude des
flux de chaleur échangée lorsque la sonde se treneentact avec I'échantillon.
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Chapitre IV :

Influence du milieu environnant
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Introduction

Le chapitre précédent présente I'étude de la sthretenorésistive seule lorsqu’elle se
situe sous vide, c'est-a-dire lorsque seules liéssfade chaleur vers le support sont prises en
considération. Cette approche réduit le nombre atarpetres intervenant dans I'équilibre
thermique du filament et I'élaboration de sa régordle aboutit a la précision des propriétés
thermophysiques de la sonde.

Au cours du présent chapitre, I'étude des intevastide la sonde avec son
environnement est entreprise. Les échanges deuchalec I'air environnant sont dans un
premier temps abordés a travers I'analyse de Uiarfte du coefficient d’échange convectif
sur la réponse. De nouvelles valeurs de ce coefiicedaptées a nos modélisations,
analytique et par éléments finis, seront alorsu@ed. Dans un second temps, le mécanisme
de transfert de chaleur entre la sonde et I'échamisera étudié en fonction de la distance les
séparant. Des interactions a longue distance seamisés en évidence et montreront
I'existence d'un phénoméne de résonance associbaamp de température de I'ensemble
sonde, air et échantillon dans le mode de foncgorent a courant alternatif. Une étude aux
courtes distances conclura ce chapitre.

V.1 Le coefficient d’échange convectif

IV.1.1 Coefficient couramment utilisé

A pression ambiante, les pertes thermiques sulaedepfilament, hors contact, se
répartissent principalement entre les fuites cotmves et les fuites vers les fils de Wollaston
et le support de sonde. La prise en compte de essedes dans nos modélisations est
présentée dans le chapitre précédent. En ce qoeoumles pertes convectives, la plupart des
approches théoriques integrent ces fuiiad’introduction d’un coefficient d’échange adapté.
Son évaluation, la plus couramment utilisée, repsge une approche semi-empirique
[MOR1975]. Les corrélations résultantes dépendardi &'un certain nombre de parametres
caractéristiques pour lesquels elles ne sont wedable sur des plages de valeurs bien
déterminées. Pour nos approches théoriques, detdatmns relatives au filament et au fil
de Wollaston sont utilisées.

Sur le pourtour du filament, le coefficient de ceation est déterminé a partir de la
corrélation deTsubouch{MOR1975]. L’évaluation du nombre deeynolddorsque la sonde
balaye la surface d’'un échantillon révele que egllest soumise a un phénomene de
convection naturelle. En effet avec une vitessdlude V de 100 um:$ (égale a la vitesse
maximale de balayage), une viscosité cinématigude I'air de 1,57.18 m?.s" et une
dimension caractéristique L de 100 um, nous oliepar application de I'équation IV-1 une
valeur d’environ 18. Ce nombre se trouve largement inférieur & 20@0jl £n dessous
duquel le régime convectif est dit naturel.
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R=— Equation V-1
4

Le coefficienth d’échange surfacique par convection naturelle &udace d’un
cylindre se définit de la fagcon suivante :

h=-2 Equation V-2

ou A4 est la conductivité thermique du gaz environn@nte diameétre du cylindre éfu le
nombre deNusselt Ce dernier est déterminé de maniere empirige&etit :

Nu = [A+ B(Gr EIPr)m] x (cosa )" Equation IV-3

dans laquelle le terme multiplicateur de droitedrenmpte de I'inclinaisoma du cylindre par
rapport a la verticale. Rappelons les définitioas dombres dérashofet Prandtl :

T.-T,)D°
=M' et Pr:L Equation IV-4
v a

Gr

avecg l'intensité de la pesanteyf, le coefficient d’expansion thermique du gazvedt g
respectivement la viscosité cinématique et la diffite thermique du gazTps et Ta
représentent respectivement la température de dacsudu filament et la température
ambiante. En considérant I'air environnant commegaa parfait, il vient3=1T,. Les
constantesA, B et m sont précisées par la corrélation @isubouchien respectant les
conditions suivantes :

¢ le gaz environnant est I'air ambiant,
¢ le diamétre du fil est compris entre 4,9 et 61um,

¢ le rapport de la température du fluidieformé a la surface par la température
ambiante est inférieur & 3,27 avec= (T, +T,)/2.

¢ le rapport de la longueur du cylindre par son diaeg,/2r, doit étre compris en
2460 et 8200.

Sous ces conditions, les trois constantes valers al
A=0
B=0812 Equation V-5
m=0,0667

Valable pour des températures moyennes de filaraaht de I'ambiant a 120 °C, le

coefficient d’échange convectif varie de 800 a 1200m°.K™* pour une inclinaison du
filament de 30° par rapport a la verticale.
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Remarquons que dans le cas du filament de platio@ium, la derniere condition
relative au rapport de la longueur par le diametst pas respectée avec une valgi@r, de
40. Il semble donc que les pertes de chaleur aiméht vers le fil de Wollaston par
conduction ne peuvent étre négligées devant lasgeonvectives. Il en résulte un gradient
de température important au sein de la sonde gpenaet pas de considérer sa température
moyenne comme une donnée caractéristique du transtmvectif. L’hypothése d’'un
coefficient d’échange convectif constant sur tolaelongueur du cylindre ne peut, par
conséquent, étre maintenue. Cet inconvénient aairest pour conséquence de sous estimer la
valeur du coefficient d’échange convectif [MOR1975]. Par la suite, nos travaux
confirmeront cet état de fait. Toutefois cette appe sera conservée en premiere
approximation dans notre modélisation comme daptulgart des travaux disponibles dans la
littérature [LEF2004a] [GOM1999a].

Concernant la surface externe du fil de Wollastergoefficient d’échange convectif
est évalué de maniére identique par I'emploi dedaélation deFischer [MOR1975]. Le
choix de cette corrélation se justifie par une gede adéquation du fils de Wollaston avec
les conditions de validité. Ainsi pour une tempédratallant de I'ambiant a 70 °C, le
coefficient de convectiom,, varie de 95 & 124 W:AK™. Ce coefficient sera également
supposé applicable a la surface latérale du Wollastientée vers le filament.

Précisons que ces corrélations sont définies pesrtinsferts convectifs en régime
permanent. Il est ainsi raisonnable d'utiliser cegfficients avec précaution lors d’études
menées en régime alternatif. En effet dans ce nded®nctionnement la perturbation de la
couche limite provoquerait une augmentation du sfemh convectif. Néanmoins, une
évaluation en premiére approximation de ce phéneniéndrait a démontrer qu’il serait
négligeable [LEF2004a]. Les travaux suivants inéinncette conclusion.

IV.1.2 Méthodes d’évaluation

L’étude de la réponse de la sonde sous vide etdwntact, réalisée au chapitre I, a
permis l'identification des propriétés géométriquesthermiques du filament de platine-
rhodium. La prise en compte des échanges thermigues l'air environnant conduit a
l'introduction de coefficients d’échange convedtiéfinis sur les surfaces latérales. Leur
évaluation semi-empirique fournit une représentatjoalitative de la réponse de la sonde. En
formulant I'hypothése selon laquelle seul I'ajoet ces coefficients permet la description de
la réponse a pression atmosphérique, une rapidgaramon avec l'expérience démontre
l'invalidité des valeurs utilisées habituellemeptésentées ci-dessus. Dans ce paragraphe,
nous proposons deux évaluations théoriques duicieeff de convection a la surface du
filament par comparaison des réponses théoriqarpgrimentale.
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IV.1.2.1 Modélisation par éléments finis

L’approche numérique par la méthode des élémemis fitilise les parametres
thermophysiques de la sonde déterminés au chdpitaepartir des réponses sous vide. Le
modele employé ici est identique au précédent & pexrs que le coefficient d’échange
convectif est modifi€é de maniére a tenir compte’aie environnant. Les pertes radiatives

sont, quant a elle, linéarisées et incorporéeoafficient d’échange convectif.

La figure IV-1 représente les réponsestaeXpéerimentales relatives a la sonde n°1 et
permet la comparaison des réponses sous vide eisaign atmosphérique. Elle démontre
'insensibilité de l'amplitude aux conditions emwimementales pour les fréquences
supérieures a 400 Hz. Ces mesures valident notd&lieation par €léments finis au travers
de I'étude de sensibilité réalisée au paragragte2l
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Evolution expérimentale de la réponsed 3w, en amplitude et en phase, de la sonde n° 1.
Trois courants sont utilisés: 50 mA, 33 mA et 10 A Les courbes en pointillé
représentent les réponses sous vide et celles emntow les réponses a pression

atmosphérique.

Dans cette approche, les réponseswar@evées pour un courant de 50 mA sont
utilisées pour réaliser nos estimations. Sous \elles permettent I'évaluation des propriétés
intrinseques des sondes considérées. A pressiarsplr@rique, elles permettent I'estimation
du coefficient d’échange convectif.

Tableau IV-1 :

Sondes Coefficient d’éch_:;mg_? convectif
en W.m~.K
Tl 2450 + 50
T2 2130 + 50
T3 2680 + 50
T4 2860 + 50

Valeurs du coefficient d’échange awvectif pour les quatre sondes thermorésistive
étudiées. Ces valeurs sont obtenues par minimisatiorelativement aux résultats
expérimentaux correspondant a un courant de 50 mAquir les trois fréquences retenues
(2 Hz, 80 Hz, 1500 Hz). Les incertitudes résultemtu pas des itérations et sont données a
titre indicatif.

158



Le tableau IV-1 rassemble les valeurs obtenued’g@aplication d’'une méthode de
minimisation identique a celle présentée au chapitécédent. On constate alors que la valeur
du coefficient d’échange nécessaire a I'obtentieadmesure est significativement différente
de celle couramment admise. L’augmentation cormdaote est d’environ 100 %. Avec le
courant d’alimentation choisi, les valeurs obtenuagent de facon non négligeable d’'une
sonde a l'autre. Pour les quatre sondes considdeégaleur moyenne de ce coefficient est
d’environ 2500 W.rif.K* avec une dispersion de 11 %.

Afin d’apprécier la pertinence de ces valeurs alsna un courant donné, les
réponses aa sont calculées pour les courants inférieurs (33ehA0 mA). La figure IV-2
présente les comparaisons entre les résultatsiqnésret expérimentaux relatifs a la sonde
n°l pour les trois courants considérés. Pour l'erde des courants, le coefficient d’échange
convectif permet une reproduction fidéle de l'amysle mesurée. Toutefois une légere
divergence apparait aux fréquences supérieuresOaH20sous une intensité de 10 mA.
Concernant les courbes de déphasage, on constatefoure divergence des réponses
théoriques relatives au courant de 10 mA laquediéuit un temps de réponse plus important
de la sonde. Ces résultats suggérent une évoldtiavefficient d’échange en fonction de la
fréequence de modulation et ceci d’autant plus gqusohde est froide.
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Figure IV-2: Comparaison des résultats expérimentax et théoriques relatifs a la sonde n° 1 en

fonction de la fréquence de modulation. Trois counats sont utilisés : 50 mA, 33 mA et 10
mA. Les courbes en pointillé représentent les répses théoriques et celles en continu les
réponses expérimentales.

Cette étude remet en cause la validité de I'apgrashpirique du transfert convectif
du filament avec le milieu environnant. Afin d’apf@ un second point de vue, une étude de
méme nature est réalisée a partir de notre motéhsanalytique en fonction du courant
alimentant la sonde.

IV.1.2.2 Approche analytique

L’'approche analytique est identique a celle préseau chapitre précédent. Toutefois,
en conséquence de sa faiblesse, le coefficienthdifge équivalent au flux radiatif est
simplement intégré au coefficient d’échange conke@récisons que la valeur de ce
coefficient est supposée indépendante de la tetupérdu filament.
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L’étude reprend les parameétres de celle détaillépamagraphe 111.3.3.3 relative a la
sonde T1. Rappelons que la longueur et le rayoratie sonde sont mesurés de facon
expérimentale respectivement a 251,4 et 2,49 untobgparaison avec lI'expérience menée
sous vide pour trois courants donnés abowititune méthode de minimisation, a I'’évaluation
des conductivités thermique et électrique du filamde PgowrRhioy, (tableau 111-9). I
apparait alors que la résistivité électriqgue vénés peu avec I'augmentation du courant de
sonde tandis que la conductivité thermique augmeatéacon conséquente (figure 111-23).
Cette variation de la conductivité thermique estpamtie intégrée dans la minimisation
menant a l'estimation du coefficient d'échangestade dans l'air étant un peu plus froide
que dans le vide, les conductivités sont évaluppsoaimativement a partir des figures 111-23
et IV-1. Les valeurs retenues pour les trois cotgraont respectivement de 38,9, 41,8 et 45
W.m*.K?. Remarquons que cette étape de la minimisationrgioudtre améliorée par
itération sur la valeur de la conductivité.

Coefficient
Courant \ s .
en mA d’échange convectif
en W.m2K™
10,04 2260
33,11 2450
50,86 2690

Tableau IV-2 : Résultats des minimisations conceant le coefficient d'échange convectif a la surfacgu
filament pour les trois courants étudiés.

Les valeurs du coefficient nécessaires a I'obtenties réponses expérimentales sont
rassemblées dans le tableau I1V-2 et apparaissuilaiseés a celles résultantes de I'approche
par éléments finis. On remarque que les valeuts/ées par cette méthode sont la aussi tres
nettement supérieures a celles couramment adntisggedles varient en fonction du courant.
L’analyse de ces résultats révele une augmentdtioroefficient d’échange de 19 % lorsque
I'intensité du courant est multipliée par 5.

La figure IV-3 représente I'évolution du coeffictetféchange convectif en fonction
de l'intensité circulant dans la sonde et par cqusgt de la température du filament. Une
régression démontre le comportement linéaire de &folution avec une corrélation de 98
%. La loi d’évolution du coefficient de convectiest d’environ de 10,4.fwW.m2K*A™

Les coefficients d’échange convectif obtenus aipde nos modélisations remettent
en cause les valeurs fournies par les corrélatisnglles portant sur la convection naturelle
présentées au paragraphe précédent [GRO2007] [FOXP20ne interprétation possible des
faits est de supposer que ces valeurs sont le dflee simplification par trop partielle de
I'echange de chaleur avec l'air en régime altdrmtns cette géomeétrie complexe.
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Figure IV-3:  Evolution du coefficient d’échange cavectif en fonction de lintensité appliquée a la
sonde. Le coefficient est évalué par minimisation &artir de notre modélisation
analytique par comparaison avec les résultats expiénentaux relatifs a la sonde n°1.

V.2 Mise en évidence d’'un phénomene d’interférences ddes
de diffusion thermique

Avant de procéder a I'étude expérimentale desmdiffiis modes de transfert de chaleur
entre la sonde et I'échantillon lorsque cette dgmse situe a proximité du contact, nous nous
sommes intéressés aux interactions a longue destdhwur ce faire la réponse a st
étudiée en fonction de la distandeséparant I'extrémité du filament de la surface de
I’échantillon. Cette étude est réalisée pour detadces supérieures a 10 um sur I'ensemble
du spectre de fréquences étudié jusqu’a préseld. dboutit a la mise en évidence d'un
phénomeéne d’élévation de la température de la sandee distance caractéristique de la
fréequence d’excitation. Afin de mieux comprendre deigines de ce phénomene, la recherche
des parametres caractéristiques est réaliséd stifta a I'étude expérimentale.

IV.2.1 Approche expérimentale

Le dispositif expérimental utilisé dans cette éted¢ présenté dans le chapitre Il
Rappelons simplement que les mesures sont obteowssun environnement parfaitement
stable grace a l'utilisation d’'une cloche de prtitat De plus un dispositif de positionnement
de grande précision, d’'une résolution de 20 nmmpete maintien de I'altitude de la sonde le
temps nécessaire a la stabilisation du signal. Blibention particuliére est portée a la
reproductibilité des phénomeénes observés ainsi tpua indépendance aux directions de
déplacement appliquées.

La figure V-4 représente I'évolution en amplitueteen phase de la réponsexad® la
sonde au cours de son approche vers la surfaceatentillon. La distance nulle caractérise
le point de contact avec I'échantillon de cuivrdisé. Notre étude s’étend jusqu’'a une
distance de 4 mm de la surface. Quelle que soitréguence étudiée, la présence de
I’échantillon n’influence pas significativementr@ponse de la sonde, et donc sa température,
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pour les distances supérieures a 300 um. Pouriseandes inférieures, la diminution de
'amplitude est d’autant plus importante que lajfrénce est faible alors que la variation du
déphasage est maximale pour les fréquences commge 200 et 400 Hz. Ces variations
apparaissent alors monotones et traduisent l'autgtien des échanges de chaleur entre la
sonde et I'’échantillon a travers I'air environnant.
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Figure IV-4 :  Evolution, en amplitude et en phasede la réponse a @ en fonction de la distanced
séparant I'extrémité de la sonde de la surface d’uéchantillon de cuivre sur I'ensemble
des huit fréquences du spectre étudié [RAP2006]. Lsonde est traversée par un courant
électrique de 50 mA.

Afin de comparer plus finement les réponses aurrdas fréquences, ces derniéres
ont été normalisées par rapport a celles obtenud'slesence d’échantillon c'est-a-dire pour
de grandes distances L’analyse de ces mesures montre que la présentéathantillon est
détectée par la sonde a partir d'une distance naginde 2 mm pour une fréquence
d’excitation de 2 Hz (figure IV-5 a et b). Cettestdince de détection décroit avec
'augmentation de la fréquence. La précision déecétvaluation dépend de la résolution de
notre dispositif expérimental. Ainsi la stabilité th mesure est supérieure a 1 pV pour des
tensions de l'ordre de 3 mV. L'étude des réponeesmalisées par rapport a la réponse a
longue distance, met en évidence I'apparition d’urégularité dans les évolutions, laguelle
se caractérise par une élévation de I'amplitudmetdiminution du déphasage (figure IV-5 ¢
et d). Ce phénoméne est plus marqué sur 'ampliaideaduit I'élévation de la température
de la sonde pendant le rapprochement de I'échamtiCette élévation atteint un maximum a
une distanced. caractéristigue de la fréquence de modulationtané® décroissant avec
'augmentation de la fréquence. L'amplitude du pimane est maximale a une fréquence de
400 et 800 Hz respectivement pour 'amplitude etdphasage de la réponse. La figure IV-6
présente la comparaison des distances caractéastjgpur I'amplitude et la phase et révele
une plus grande sensibilité a la présence de lrédlom pour le déphasage. La comparaison
avec la longueur de diffusion thermique dans I(diaa/n‘t ) aveca, la diffusivité thermique
et f; la fréquence thermique, suggére une dépendancee dehénomene aux propriétés
thermique du gaz environnant.

162



1,002 1,0025 |
5 a) b)
1,000 K BN = e = e = T2tz
10 Hz
\§ 0,998 3 40 Hz
T “—2Hz g —#-80 Hz
g i 10 Hz ’g 200 Hz
% 0,996 ] 40 Hz % =400 Hz
S ~-80 Hz 8 ——800 Hz
0,994 200 Hz s 1500 Hz
< i -5-400 Hz o
E ——800 Hz
Pk 5 DI £
0’992%‘4[ ——1500 Hz
0,99071\ —Tr T T T T [ T T T T [ T T T T { T T T T [ T T T T [ T T T T [ T T T T T T T T T T T T T T T T T [ T T T T [ T T T T
0 500 1000 1500 2000 2500 3000 3500 4000 0 500 1000 1500 2000 2500 3000 3500 4000
Distance en pm Distance en pm
1,002 1,0025 4
M C) i i X; =<2 Hz d)
1,000 {8 —— — 1,0020- 10 Hz
' ‘ ] 40 Hz
()] v} 4
@O K%] J —>=80 Hz
N - - §
2 0,008 ot §1,0015 200 Hz
% 10 Hz S , -=-400 Hz
S 0996 % 40 Hz £1,0010 ——800 Hz
g :% =80 Hz a ——1500 Hz
= 4 <
£ 0994+ 200 Hz 21,0005
< 1 -5-400 Hz e ~—— |
¥ ——800 Hz
0,992 f 1500 Hz 1,0000 ox % o
0'99077”“‘H“‘”\““\““\‘“‘\““\““\““\““\““ 0,9995 LN s s S N S B B N O S I N S N B N B B BN B B B B N N
0 50 100 150 200 250 300 350 400 450 500 0 50 100 150 200 250 300 350 400 450 500
Distance en um Distance en pm
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Figure IV-6 :  Evolution de la distance caractérisigue d. du phénomene d’'élévation de la température
de la sonde en fonction de la fréquence de modulati électrique [RAP2006].
Comparaison avec les longueurs de diffusion thermige de I'air sec et de la vapeur d’eau.
Le modele 1D est une application de I'approche mittouche du probléme de propagation
des ondes de diffusion thermique [GRO1997].

Deux hypothéses peuvent étre avancées afin d’exglige phénomene. L’élévation
locale de I'amplitude de la réponse peut étre digie a une réduction des pertes convectives
soit a un phénomeéne de résonance dans la propagksoondes de diffusion thermique. En
effet la premiere hypothése est envisageable dansekure ou la présence de I'échantillon
dans la proximité immédiate de la sonde bloqueigiement les turbulences de l'air. Le
phénomene peut aussi S’interpréter comme un eféetl'@mplification du champ de
température (principalement a la fréequeneg @ntre la sonde et I'échantillon, expliqué par la
réflexion d’onde de diffusion thermique [SHE1996R01998].

En effet, dans le mode de fonctionnement a couaHiatnatif, la température de la
sonde oscille de facon périodigue. En mode coniductst tout lI'ensemble sonde, air
environnant, et échantillon qui est sujet a ce ghaiternatif, assimilable en régime établi &
un champ d'ondes de diffusion thermique. En pdréicudu fait de la réflexion de ces ondes a
la surface entre l'air et I'échantillon, un phénoend’interférences s’installe alors entre I'onde
incidente et 'onde réfléchie. La sonde se trouae gonséquent immergée dans un champ
d’interférences dont I'amplitude et la forme dépamdde la distance sonde-échantillon, de la
fréquence de modulation thermique et de I'inclinaiglu filament par rapport a I'horizontal.

Dans le but d’étudier le réle de I'échantillon ddi&tablissement du phénomene
observé, les évolutions de la réponse sont compalges le cas des échantillons de cuivre,
verre et nickel. La figure V-7 représente I'évadut de ces réponses sous une fréquence de
modulation électrique de 400 Hz. |l apparait atpre les évolutions en amplitude et en phase
se superposent pratiqguement. Le phénomene obsamidespar conséquent indépendant des
propriétés thermiques du matériau étudié. Cetterghtion est confirmée par le calcul du
coefficient de réflexion a I'interface air-échalutii [GR0O1997] :
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, inw . _
avec le vecteur d’onde : k; = {— Equation V-7
a.
]

Equation V-6

ou w représente la pulsation de I'excitation électrignel’ordre harmonique de l'onde
thermique et la diffusivité thermique du milieu considéré. Rséos que ce coefficient peut
également étre exprimé en fonction des effusivités difféerents matériaux. L'analyse de
I'équation IV-6 révéle que, quelle que soit la matde I'’échantillon, le produbscrisch €tant
fortement supérieur au prodbifiLair, le coefficient de réflexion est toujours voisin-de: en
régime alternatif I'échantillon se comporte, poetr €échange avec l'air conductif, comme un
puits thermique (sa température de surface nevg'gas). Sous ces conditions, le phénomene
d’interférence est maximal lorsque la distance gpgada sonde de I'échantillon est égale
approximativement a la longueur de diffusion thepmei dans l'air, a la fréequence thermique
considérée.
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Figure IV-7:  Comparaison de I'évolution de la répnse a & en fonction de la distanced pour trois
échantillons de conductivité thermique variée (cuire, nickel, verre) sous une fréquence
de modulation électrique de 400 Hz.

Ce phénomene d’interaction a longue distance déperekclusivement du mode de
fonctionnement a courant alternatif est un phéna@metéressant résultant de I'étude des
échanges thermiques entre la sonde et I'échantilén de tester 'ensemble des hypotheses
enoncées, une étude théorique est réalisée, dpasagraphe suivant, a partir d’'une approche
reposant sur la méthode des éléments finis.

IVV.2.2 Modélisation de la mesure par la méthode des éléntsrfinis

Dans le but d’interpréter nos résultats expérimentaune modélisation
tridimensionnelle de la configuration géométriqoade-échantillon a été développée. Basée
sur la méthode des éléments finis, notre approctieche a représenter la géométrie réelle
de la sonde par rapport a I'échantillon. Outre laemen évidence théorique du phénomeéne
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observé expérimentalement, notre modéle permettdication des hypotheses émises et
I'identification des parametres prépondérants.

IV.2.2.1La géométrie

L’approche adoptée pour cette étude repose suoteim de la demi-sonde présenté
au chapitre précédent. L’air environnant et I'édllam sont alors pris en compteia
I'adjonction de volumes de dimensions finies. Lebaihges thermiques entre la sonde et
I'échantillon sont simplement modélisés par une ragpe conductive. Ainsi le gaz
environnant est représenté par un milieu solidentayes propriétés thermiques de l'air
(tableau 1V-3).

En plus des parameétres géométriques de I'élémenmiffeimt, notre modéle offre la
possibilité de faire varier précisément I'anglendlinaisonéd de la sonde et la distance sonde-
échantillond. La figure IV-8 représente la structure géoméwiquodélisée. Dans le but
d’automatiser la procédure de modélisation, I'ertdentdes volumes représentant l'air et
I’échantillon est dimensionné automatiquement ewction des parametres géométriques de la
sonde, de l'inclinaiso et de la distancd. Cette génération automatique de la géométrie
assure ainsi la fiabilité et la reproductibilitésdaodélisations.

Wollaston

Filament

Air

K oz oz
EXIZ Tz

— Echantillon //

o : 3 | s S R R R -
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Figure IV-8 :  Représentations de la structure géostrique adoptée pour étudier [linteraction
thermique entre la sonde et I'échantillon.

Cette structure est décomposée suivant une prozédentique a celle présentée au
chapitre 1ll. Les parametres caractéristiques sbnisis de maniere a optimiser le maillage
des zones étroites et présentant de fortes cowblée aboutit & une décomposition
d’environ 9000 éléments, laquelle dépend des paraméeéomeétriques predéfinis. En
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pratique, le nombre d’éléments croit Iégérement daalistanced mais également pour les
tres petites distances.

Le tableau IV-3 rassemble les valeurs des propgridgtg&rmiques des matériaux retenus
dans nos approches théoriques.

Conductivité thermique Chaleur spécifique Masse volumique
wW.m*K? J.K1kg? kg.m?

Air 0,0262 1006 1,21
Verre 1,16 720 3772
Nickel 90,9 8900 444
Cuivre 401 8960 385

Tableau IV-3: Propriétés thermiques des matériauxutilisés dans nos diverses approches théoriques
[INC1985].

IV.2.2.2 Les conditions aux limites

Les conditions appliqguées aux limites de ce modéleésument a la prise en compte
des dimensions réelles des volumes définissantwitinement du filament. Le fil de
Wollaston est intégré de facon identique au mogeéeédent (chapitre 1ll). Les échanges

convectifs a la surface du filament sont remplguss des transferts de chaleur purement
conductifs.

Le caractere infini du volume d'air est représeps un coefficient d’échange
convectif équivalent notéy,. Sa valeur est fixée & 5 WK™ La méme démarche est
appliguée a I'échantillon. Le coefficient d’échargmuivalenthsc, est alors évalué a partir de
I'estimation du flux de chaleur transmis par cortducavec une approche unidimensionnelle.
L’échantillon est supposé s’étendre de 5 mm de glad’autre des limites de la géométrie
retenue. Pour les trois matériaux étudiés, lesuvslsuivantes sont utilisées : pour le verre,
230 W.m%K™: pour le nickel, 18200 W.mK™et pour le cuivre, 80000 W:AK™. Une
étude de sensibilité de notre modéle nous a maotri&fois que la réponse @ 3lemeure
presque insensible a ces valeurs tant que la sendentre pas en contact avec I'échantillon.

IV.2.2.3 Validation du modele

Notre modéle peut étre utilisé pour étudier inddf@ment la réponse de la sonde dans
les modes de fonctionnement a courant continutetnatif (qu’il soit purement sinusoidal ou
non). La figure IV-9 présente I'évolution de la $emn aux bornes de la sonde en fonction de
la distance sonde-échantillon dans le mode de ifwmetment a courant continu.
L’inclinaison du filament est fixée a 60 degrés papport a I'horizontale. Un échantillon de
cuivre est considéré. Les résultats obtenus pré&sentn comportement semblable a la
réponse expérimentale laquelle se caractérise noés tégimes de transfert. On peut
distinguer : un palier pour les distances supéeewr 100 um et une décroissance de la
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réponse se poursuivant par une allure asymptotiglaenplitude de la réponse apparait
comme étant du méme ordre de grandeur que I'experiéfigure 11-17). L'écart entre la
théorie et I'expérience s’explique principalemertr pe fait que la sonde modélisée ne
correspond pas a la sonde utilisée expérimentakerh@malyse de cette réponse révéle que
la présence de I'échantillon n’est détectée que [esudistances inférieures a 100 um, ce qui
représente un ordre de grandeur de moins que iledsedétection expérimental (figure 11-17).
Ce seuil expérimental doit toutefois étre considérec précaution compte tenu du
phénomene de décharge de la batterie entachamelesres (paragraphe 11.4.1). On constate
également que I'amplitude de variation de la réppas cours de I'approche, est prés de trois
fois inférieure a I'expérience.
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Figure IV-9:  Evolution théorique de la réponse dda sonde au cours de I'approche vers un échantilio
de cuivre dans le mode de fonctionnement a couranbntinu de 50 mA. Ces résultats sont
obtenus par application de la méthode des élémerfiais pour un volume d’air purement

conducteur.
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Figure IV-10: Evolution normalisée de la réponsehéorique a 3» en fonction de la distance séparant la
sonde d'un échantillon de verre. Trois fréquencesosit retenues : 200 Hz, 400 Hz et 800
Hz. La sonde est alimentée par un courant de 50 mA.

La figure IV-10 présente les évolutions normaliséesla réponse ac3calculée a
partir de notre modéle numérique pour trois fregeende modulation. Comme observé
expérimentalement (figure 1V-5), on constate lar@ation du phénomeéne a la fréquence
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appliguée. L'amplitude du phénomene apparait amsiimale pour une fréquence de 400 Hz
tandis que le minimum du déphasage est obtenuumeefréequence de 800 Hz.

Ces premiers résultats démontrent la validité deenapproche et des hypothéses
retenues. Dans la suite de I'étude, nous analyser®mphénomeéne pour l'unique fréquence de
400 Hz correspondant a I'extension maximale de pliode.

IV.2.3 Analyse du phénomene d’interférences

Le modele d’éléments finis permet I'étude de I'éxmin temporelle de la tension aux
bornes de la sonde dans certaines configuratiomhéds. Cette approche théorique est
simplifiée par l'utilisation d'un dispositif expénental offrant la possibilité d’atteindre
I'établissement et I'équilibre des transferts dalebir pour chaque distance sonde-échantillon
choisie. Faisant suite a la comparaison des réswteec I'expérience, cette section abordera
la sensibilit¢ du phénoméne observé aux proprigiésniques de I'échantillon ainsi qu’a
I'inclinaison # du filament.

IV.2.3.1 Influence de I'échantillon

Les figures IV-11 confrontent les résultats de @otnodélisation aux résultats
expérimentaux obtenus avec un échantillon de cyorg une fréquence de modulation du
courant de 400 Hz. Les propriétés thermiques em@é&iques de la sonde utilisée, nommée
T3, sont celles évaluées par méthode inverse apitahdll. L'inclinaison de la sonde est
donnée par le constructeur, soit 60 degrés. Nonstatons tout d’abord que notre approche
théoriqgue permet la reproduction des observatidanseei quelle que soit la fréquence de
modulation. Comme observé expérimentalement, lesémuences de ce phénomeéne sont
plus marquées sur I'amplitude de la réponse quemudéphasage.
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Figure IV-11: Comparaison en amplitude et en phasdes réponses acdthéoriques et expérimentales en
fonction de la distance sonde-échantillon. La sondest alimentée par un courant
sinusoidal de 50 mA modulé a une fréquence de 40@.H

L’'analyse de ces réponsesa @igure 1V-11) révéle que I'amplitude et le déphgs
théoriques sont respectivement inférieure et sapéra I'expérience quelle que soit la
distanced. La présence de I'échantillon n’est donc pas leseale I'écart observé, lequel est
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inférieur & 2 % pour 'amplitude. A longue distanciest-a-dire lorsque les interactions entre
la sonde et I'échantillon sont négligeables, leorie a @ peut étre comparée a la réponse
obtenue avec le modéle de la sonde seule. La déffleence entre ces deux approches réside
dans la maniére d’intégrer I'air environnant. Ondéaluit que la modélisation de I'air par un
milieu conducteur tend a maximiser les pertes dalecin et par conséquent a abaisser
I'amplitude de la réponse (figure IV-11). La figuk&-12 présente les évolutions normalisées
en amplitude et en phase de la réponsevaeB permet la comparaison des phénomenes
observés. Il apparait ainsi que la modélisationedime I'ampleur du phénomene
d’interférences.
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Figure IV-12 : Comparaison des réponses normaliséesn fonction de la distance sonde-échantillon. La
sonde est alimentée par un courant sinusoidal de 30A modulé a une fréquence de 400
Hz.

Pour cet essai expérimental a 400 Hz, la distancacteristiqued, de I'élévation de
température est estimée a 50 um avec une incertinaximale de 5 um pour 'amplitude et a
127 um avec une incertitude de 26 um pour le dé&geasConcernant 'amplitude de la
réponse, une seconde distadgecaractéristiquel’'un minimum local peut étre évaluée a 173
um avec une incertitude de 15 pum. Etant donnéeut@ednécessaire a la résolution du
probleme numeérique pour une configuration géomédridonnée (typiquement de 2 heures),
la réponse de la sonde est évaluée en un nomhbreimesle distance sonde-échantillon.
L’analyse des réponses montre que les distancastéestiques sont en parfait accord avec
I'expérience avec respectivement 48 £ 8 um et 126 #im pour 'amplitude et 130 £ 28 um
pour la phase.

Afin d’évaluer l'effet de la nature de I'échantiticsur le phénomeéne d’interférences,
deux matériaux sont considérés. Nous avons retesuédhantillons aux comportements
thermiques nettement différents, a savoir le cuietele verre. Le modéle utilisé est
exactement identique dans les deux situations (§&@mret maillage identiques) ; seules les
propriétés thermiques de I'échantillon sont moeég#ieOn constate sur la figure 1V-13 la
parfaite superposition des réponses quelle quelaaiistance sonde-échantillon, laquelle
confirme I'expérience. Une analyse fine de cesltésuthéoriques montre que la variation du
phénomene est inférieure a la résolution de lactiétesynchrone pour le calibre de mesure
retenu, soit 0,1 puV pour 'amplitude et 0,01 ° ptauphase.
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Figure IV-13: Comparaison des réponses obtenuesipmodélisation avec des échantillons de verre eed
cuivre pour une inclinaison du filament de 60 degr& La sonde est alimentée par un
courant sinusoidal de 50 mA modulé a une fréquenai 400 Hz.

IV.2.3.2 Influence de l'inclinaison de la sonde

Notre modélisation offre la possibilité d’étudi@mpact de l'inclinaisord du filament
sur la réponse de la sonde et, en particulier, lIsuphénoméne d’interférences. Cette
inclinaison est un des parametres de la géoméajeugant au rayon et a la longueur du
filament.

Notre approche par éléments finis définit le voludi@r comme dépendant de ces
parametres. La procédure de génération automatig)lee géométrie permet un gain de temps
non négligeable dans I'obtention des résultatdfet ta possibilité d’intégrer le modele dans
diverses routines. Couplé a une rédaction en €liggm commande » qui fonctionnalise le
modele, il est ainsi possible de programmer unrebked’exécution.

Bien s(Or pour réduire le temps de calcul nécessaixerésolutions, la description des
volumes environnants la sonde est intégrée d’ugenfaassez grossiére, susceptible d’'une
amélioration ultérieure. Dans la configuration prése en figure V-8, la description du
probleme utilise environ 9000 mailles, ce qui esjadbeaucoup. Elle offre toutefois
'inconvénient de rendre la réponse dépendante adeslitions aux limites appliquées :
lorsque linclinaison du filament varie, la surfade volume d’air varie et ainsi la quantité de
chaleur évacuée en limites du volume de discréisaCependant cela entraine une faible
variation de la réponse a3systématiquement inférieure a 1 % entre 40 étdclinaison.

Toutefois, compte tenu de [Il'amplitude relativemefdible du phénomene
d’interférences, les réponses théoriques sont r&mso aux valeurs obtenues lorsque les
interactions sonde-échantillon sont négligeables,pour une valeur de 3 mm. La figure V-
14 représente I'évolution normalisée de la répatesda sonde en fonction de la distance
sonde-échantillon pour diverses inclinaisons dandint. Pour des raisons de lisibilité, seules
les réponses relatives aux inclinaisons supérieuré@ degrés sont représentées (figure IV-
14). L'analyse de ces résultats met en évidene®lléion de l'intensité et de la localisation
du phénomeéne observé. Comme relevé expérimentaietasreffets de ce phénomene sur
'amplitude et la phase ne se superposent pas llequgue soient les conditions
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expérimentales retenues, la distance caractémstiqelative au déphasage est
systématiquement supérieure a celle relative aglande (figure 1V-7).
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Figure IV-14 : Evolution théorique et normalisée dda réponse, en amplitude et en phase, en foncticle
la distance sonde-échantillon pour différentes inolaisons du filament par rapport a la
surface de I'échantillon. Ces résultats sont obtersuavec un courant de sonde de 50 mA,
sous une fréquence de 400 Hz.

Définissons I'amplitude caractéristigue du phénoenémmme la variation de réponse
entre les maximum et minimum situés respectivemgnenviron 50 et 170 um de
I'échantillon. L’'analyse de cette amplitude (figut¥-15a) montre l'augmentation du
phénomene lorsque I'angle d’inclinaison augmentee Blévation de 32 % est alors mesurée
au passage d'une inclinaison de 40 a 90 degrésoBstate €galement une faible variation
pour les inclinaisons inférieures a 60 degrés. besres d'incertitude sont liées a
I'échantillonnage de la distance sonde-échantilléhes caractérisent I'imprécision de la
démarche théorique conduisant a I'évaluation dasdgurs caractéristiques. La figure IV-15b
présente la position, relative a la surface dehbédillon, du maximum de I'amplitude de la
réeponse a @ en fonction de linclinaison. Une évolution linéairde cette distance
caractéristique du phénoméne d’interférences eseroée. Sur la plage de variation
considérée, la distance se réduit de 16 %. Paessign linéaire nous évaluons la position
nominale, pour une inclinaison nulle du filameng&Gum de la surface de I'échantillon. En
placant le filament a la perpendiculaire de [|'édliam, nous obtenons une distance
caractéristique de 42 um.

La largeur de ce phénomeéne est également étudidenetion de l'inclinaisond
(figure 1V-15c). Définie par la distance séparaat rhaximum et le minimum local de
I'amplitude de la réponse an3on constate que la largeur du phénoméne augrderfigon
linéaire avec l'inclinaison. Sur la plage consi@gré@ variation de cette largeur est estimée a 9
%. Une valeur nominale de 118 um est évaluée gaession lin€aire lorsque I'inclinaison du
filament est nulle. Elle atteint 139 um pour umrilent situé perpendiculairement par rapport
a la surface.
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Evolution de I'amplitude du phénomeére (a) et de la position du maximum de la réponse
relativement a I'échantillon (b) en fonction de I'nclinaison du filament. La figure (c)
présente la largeur du phénoméne évaluée entre Ipssitions relatives aux maximum et
minimum de la réponse. Ces résultats sont obtenugapla méthode des éléments finis sous
un courant de sonde de 50 mA a une fréquence de 4Gfz. Les caractéristiques
dimensionnelles de la sonde T3 sont retenues aigsi'un échantillon de verre.
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Malgré une sensibilité plus faible, le déphasagdadeéponse a @ est également
étudié. La figure IV-16 présente I'évolution du mmum du déphasage et sa position relative
a la surface de I'’échantillon en fonction de I'inaison du filament. Comme pour l'allure des
courbes en fonction de la distance (figure IV-1€)\olution du déphasage est I'opposée de
celle de 'amplitude. On constate ainsi que, avkirse de I'amplitude, le déphasage décroit
lorsque l'inclinaison augmente (figure 1V-16a). pasition de ce minimum évolue quant a
elle de la méme facon que les autres distancestédsrtiques. Ainsi la distance séparant ce
minimum de la surface de I'échantillon diminue d/ean 6 % au passage d’une inclinaison
de 40 a 90 degrés.
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Figure IV-16 : Evolution du déphasage et de la pasbn relative a I'extremum du phénoméne en fonction
de Tinclinaison du filament. Le déphasage est noralisé par rapport a sa valeur hors
interaction sonde-échantillon. Ces résultats sontbtenus par la méthode des éléments
finis sous un courant de sonde de 50 mA a une frégnce de 400 Hz. La sonde T3 est
modélisée et I'échantillon est en verre.

IV.2.3.3 Interprétation des résultats

L’approche numérique que nous venons de préserttkseul'hypothese de la
prédominance des transferts par conduction datablissement du phénomeéne observé. Pour
les distances considérées I'absence de corrélatitva la réponse de la sonde et les propriétés
thermiques de I'’échantillon est alors expliquée Iparéflexion totale de I'onde de diffusion
thermique par la surface du matériau. Ceci estrdduttion a trois dimensions de la
précédente approche analytique unidimensionnelle. particulier les variations de la
localisation et de I'amplitude du phénoméne en tioncde la fréquence (figure 1V-10) sont,
quant a elles, compatibles avec I'établissemenih gihénoméne d’interférences d’onde de
diffusion thermique.

Comme vu précédemment, linclinaison influence Jditade, la position et
I'extension spatiale du phénomene. Cependantrfird&ation en termes simples des diverses
caractéristiques de ces reponses est rendue dél@eti provient tout d'abord de la géométrie
tridimensionnelle (forme de la sonde et inclinaigan rapport a la normale a la surface), de
I'approximation plus ou moins grossiere de la dpson par éléments finis (qui demanderait
un affinement éventuel) et surtout du fait du mddefonctionnement de la sonde, a la fois
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source et détecteur des oscillations de la tempérdtappelons de plus que le champ de
température le long de la sonde n'est pas uniforme)

Ainsi cette étude met-elle en évidence la compdedit transfert de chaleur entre la
sonde thermorésistive et I'’échantillon dans le mddgonctionnement a courant alternatif.
Pour des distances de plusieurs micrometres defiace, la présence des divers échantillons
se manifeste par le phénomene d'interférences ddssothermiques. Compte tenu des
caractéristiques du milieu coupleur (I'air) et deerfaces air-échantillon, le phénomene est
alors globalement indépendant de la nature deaeméllons.

V.3 Transferts aux courtes distances

L'étude précédente montre que la présence de héitlha est détectée par la sonde
sur des distances de plusieurs centaines de mitnesnd\u-dela, aucune interaction n’est
mesurable. Toutefois, pour les distances supégear&0 um, les réponses @ 3emblent
indépendantes des propriétés thermiques des matééimdiés. Nous proposons dans le
paragraphe suivant I'analyse des réponses expéntasret théoriques de la sonde pour les
distances inférieures a 10 um. Cette étude eségéécd’'un rappel concernant les diverses
hypothéses en vigueur relatives aux interactionges@chantillon.

IV.3.1 Les diverses hypotheses

L’échange de chaleur entre la sonde thermo-résigtive matériau est un phénomeéne
complexe faisant intervenir un grand nombre derpatees tant physiques que géométriques.
La nature de ce transfert de chaleur varie en immate la distance séparant la sonde de
I'échantillon [XU1994] [GOM1999]. En sa présence, $onde thermique transmet de la
chaleur a I'échantillon principalement a travessigodes suivants :

¢ Lorsque la sonde se trouve en contact, un trandérdhaleur par conduction se
met en place.

¢ Ce dernier est éventuellement accompagné d’'unfarvéa le ménisque lié a la
couche d’eau présente a la surface des deux matétadépendant de la température de la
sonde,

¢ Un transfert balistique participe a cet échangecteleur et caractérise la
thermalisation directe des molécules d'air d'undage a I'autre des matériaux, ce mode est
supposé prépondérant lorsque la distadcest inférieure au libre parcours moyen des
molécules d’aif,, [WIL1986].

¢ Lorsque la distance devient supérieurelg, un transfert de chaleur par diffusion
s’établit. La chaleur est transmise par collisiarccessive des molécules d’air. Le flux
thermique échangé suit alors une loi inversemasyigationnelle a la distanak

A ces transferts, deux modes d’échange radiatif &@jouter :
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¢ Tout d'abord lorsque la distancd est supérieure a la longueur d’onde
caractéristique de I'émission a une températurenéenles lois classiques du rayonnement
peuvent étre appliquées. Pour une température @eK30 longueur d’onde caractéristique
du maximum d’émission est d’environ 10 um. Ainsifloe radiatif échangé, aisément estimé
en premiére approche par I'approximation du coms, rest de I'ordre du microwatt lequel
est négligeable devant les autres flux [GOM1998HR0044a].

¢ Lorsque la distancd est inférieure dr, un transfert radiatif de champ proche
s’établit. Sous cette condition, les champs résultes fluctuations de densité de charges
thermiquement excitées ne se propagent pas maentdecalisés pres de la surface des
milieux. Ces champs évanescents diminuent expailemient avec la distance
d’éloignementz de la surface considérée. Le transfert d’énergildit alors uniquement
lorsque I'un des milieux pénetre dans le champ éseent du second. L'intensité de ce
transfert varie ed* pour des distances inférieures & 2 pm [XU1994].

L’équilibre thermique de la sonde est obtenu ewrparant principalement les pertes
convectives liées a la présence du milieu envirohatles fuites vers les fils de Wollaston et
le support. L'obtention de mesures quantitativesensite I'évaluation de l'importance
relative de chacune de ces contributions. L'étudeaste de la réponse @ 3st menée en
fonction de la distance séparant I'extrémité dedade de la surface de I'’échantillon. Cette
étude est réalisée pour des distances inférieur&@® gam sur I'ensemble du spectre de
fréquences considéré jusqu’a présent et se limifgoat précédant le contact.

IV.3.2 Approche expérimentale du transfert aux courtes dignces

Dans le but d’estimer I'importance des difféerentedes de transfert entrant dans
I'équilibre thermique de la sonde thermorésistitibsée, une étude de sa réponse est réalisée
en fonction de la distance la séparant de I'échantiLe dispositif expérimental est présenté
dans le chapitre Il. Rappelons simplement que lessumes sont obtenues sous un
environnement parfaitement stable grace a l'utiisad’'une cloche de protection et qu’'un
dispositif de positionnement de grande précisiésdiution de 20 nm) permet le maintien de
I'altitude de la sonde le temps nécessaire a llisation du signal. Une attention particuliére
est portée a la reproductibilité des phénoménesreés ainsi qu'a leur indépendance au sens
du déplacement appliqué.

IV.3.2.1 Etude sous vide

La réponse de la sonde est étudiée dans un preamies sous un vide d’environ 1 Pa.
La figure IV-17 présente les résultats obtenus edercontinu pour un échantillon de cuivre.
La référenceérodes distances correspond au saut brutal de lasépmtéterminant le contact.
Les réponses correspondantes seront étudiées eacolapitre suivant. La figure IV-18
présente la réponse a dbtenue a une fréquence d’excitation de 2 Hz. Quel soit le
matériau utilisée et le mode de fonctionnemensid¢mal apparait insensible a la distance
sonde-échantillon.
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Figure IV-18 : Evolution expérimentale de la répose a & en fonction de la distance sonde-échantillon
pour une fréquence de modulation de 2 Hz. La pressn de 'air environnant est fixée a 1
Pa. La distance est donnée avec une résolution d@ 8m. En abscisse les valeurs nulles
représentent le contact avec I'échantillon de dianm. L'intensité du courant circulant
dans la sonde est fixée a 50 mA.

Deux observations sont a retenir de ces premiésssumas. Tout d’abord, présentant
des variations inférieures a 0,1 %o pour les disangositives, la réponse sous vide est
insensible a la distance sonde-échantillon. Ensait@riation abrupte de la tension a la mise
en contact tend a démontrer 'absence d’échange knsonde et I'échantillon quelle que soit
la distance les séparant. En effet, en travailarression réduite, les échangea I'air
environnant sont rendus négligeables. Ainsi enskalce de contact, seuls les échanges
radiatifs peuvent s’instaurer. Toutefois I'absedeevariations notables de la réponse au cours
de I'approche démontre le caractere négligeableedmode de transfert pour les distances
égales et supérieures a 20 nm.

De l'analyse des mesures présentées ci-dessympatait une asymeétrie de la réponse
suivant le mouvement ascendant et descendantsimtke lorsque cette derniére se trouve en
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contact avec I'échantillon. Nous proposerons urterfimétation de ce phénoméne dans le
chapitre suivant.

IV.3.2.2 Etude a pression atmosphérique

L’étude aborde a présent I'évolution de la réporse la sonde a pression
atmosphérique. La figure IV-19 présente les évohdi enregistrées dans le mode de
fonctionnement a courant continu sous une intertgtéd0 mA. On constate, comme nous
'avons remarqué précédemment, que la présenceédeahtillon est détectée pour les
altitudes inférieures a 2 mm. Un transfert de damakginstalle alors entre la sonde et le
matériau dont I'importance croit avec la réductifenla distance sonde-échantillon.
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Figure IV-19 : Evolution expérimentale de la tensin aux bornes de la sonde en fonction de la distanc
sonde-échantillon dans le mode de fonctionnement aourant continu a pression
ambiante. L'intensité du courant circulant dans la sonde est fixée a 50 mA. Trois
matériaux sont utilisés : cuivre, verre et nickel.

Dans le paragraphe précédent, le caractere cohductransfert de chalewia I'air
environnant a été mis en évidence. Le champ de &anpe alternatif qui s'établit dans
I'ensemble sonde-air-échantillon induit le phénoenéd'interférence. Cependant la
confrontation de cette hypothese théorique et éesltats expérimentaux amene a envisager
que les pertes de chaleur par convection partitipessi au refroidissement du filament,
réduisant partiellement I'importance des transfgues conduction (voir figure 1V-12 :
phénomene d’interférences). Nous pouvons ainsi téenéhypothése suivante. Pour les
distances supérieures a 4 um, la quantité de ahiaésférée par conduction et absorbée par
I'échantillon est suffisamment faible pour induinene réponse a «8 pratiquement
indépendante de la nature du matériau considérérés V-7 et IV-13). L'augmentation du
transfert de chaleuvia I'air environnant a I'approche de la sonde tendompre cette
indépendante : la nature de I'échantillon se distendonc pour les distances inférieures a 4
pum.
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La figure IV-20 représente I'évolution expérimeptan amplitude et en phase de la
réponse a@ au cours de I'approche de la sonde. Pour une éréspide modulation de 40 Hz,
la présence de I'échantillon est révélée a unanlist de 200 um pour I'amplitude et de 400
um pour le déphasage. Comme observé précédemmentdéo I'étude du phénomene
d’interférences, cette distance de détection dimenec 'augmentation de la fréquence.
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Figure IV-20 : Evolution expérimentale de la répone a 3» en fonction de la distance sonde-échantillon a
pression ambiante. L'intensité du courant circulantdans la sonde est fixée a 50 mA et
modulée a une fréquence de 40 Hz. Deux matériauxrgautilisés : cuivre et verre.

L’altitude de distinction de la nature de I'éch#ati se définit comme étant la
distance pour laquelle les réponsescas®nt significativement différentes. Les mesures se
révélant particulierement stables nous avons chuisseuil de détection égal a cing fois la
résolution du calibre choisi sur I'amplificateur détection synchrone. Ainsi pour les
fréquences inférieures a 800 Hz, la nature de #@éthon est supposée détectée lorsque la
différence des réponses dépasse 0,005 mV en adekbt0,05 degrés en déphasage. Pour les
fréquences supérieures ou égales a 800 Hz et caemuale la faiblesse du signal mesuré, le
seuil de détection en amplitude est fixé & 5.0V tandis que celui relatif & la phase ne peut
étre déterminé.

Les seuils de distinction résultants de cette étain, pour I'ensemble des fréquences
étudiées, sont rassemblés et présentés sur laefign2l. On constate alors que le
comportement thermique de I'échantillon étudi€idsntifiable en amplitude a une altitude
d’autant plus faible que la fréquence de modulatehélevée. L'évolution de ce seuil de
détection relatif au déphasage de la réponse grsfisativement différente de la précédente
et présente un maximum a une fréquence de 200 &iz. IPs fréquences supérieures a 400
Hz, on observe une forte diminution de cette algtule distinction. La nature du matériau
devient méme indiscernable pour I'amplitude desfzonse.

Ces évolutions apparaissent ainsi clairement @a@selaux sensibilités et réponses
fréquentielles, en amplitude et en phase, de ldestimermorésistive (figures 111-12 et II-11).
En particulier la courbe relative au déphasage eptés une allure asymétrique de son
évolution (figure IV-21 comparativement a la figuhé-12) contrairement a celle de la
sensibilité qui est nulle aux basses fréquences.

L’'analyse des réponses obtenues dans le mode ganghen évidence I'évolution du
seuil de distinction en fonction de la différen@s @omportements thermiques des matériaux
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étudiés. Ainsi l'altitude de distinction est d’antglus élevée que la différence des propriétés
thermophysiques est importante. Pour I'ensembleekarivre le seuil est d’environ 4 um
(figure 1V-20), tandis que pour I'ensemble nickallce le seuil est d’environ de 1 pm
(courbes non représentées).
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Figure IV-21: Evaluation expérimentale de la distace de distinction de la nature de I'échantillon en
fonction de la fréquence de modulation. Cette estiation est obtenue par comparaison
des réponses a @ en fonction de la distance séparant la sonde de ude échantillons :
cuivre et verre. L'intensité du courant circulant dans la sonde est fixée a 50 mA. Quatre
valeurs théoriques sont présentées et seront étudsdans la suite de cette étude.

IV.3.3 Approche théorique

Nous présentons dans ce paragraphe une approdhr@tieédes transferts de chaleur
via l'air environnant en approximant ce dernier par milieu purement conducteur. Les
propriétés thermiques retenues sont les proprigtéslles de l'air (tableau 1V-3). Cette étude
est réalisée suivant les deux modes de fonctionneaneourant continu et alternatif pour une
intensité électrique de 50 mA. Le modéele utilisé identique (géométrie et conditions aux
limites) a celui présentée au paragraphe précéganagraphe 1V-2.2) pour une inclinaison
de 60 °.

IV.3.3.1 Mode continu

Commencons tout d'abord par I'étude de la réporesdadsonde dans le mode de
fonctionnement a courant continu. La figure IV-2&gente I'évolution de la tension aux
bornes de la sonde au cours de son approche paausant d’alimentation de 50 mA. Trois
matériaux sont utilisés : verre, nickel et cuivkeurs propriétés thermiques sont précisées
dans le tableau IV-3.
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Figure IV-22 : Evolution théorique de la tension ax bornes de la sonde en fonction de la distance st
échantillon dans le mode de fonctionnement a courarcontinu a pression ambiante.
L’intensité du courant circulant dans la sonde esfixée & 50 mA. Trois matériaux sont
utilisés : cuivre, verre et nickel.

De facon identique a I'expérience notre modele emeévidence lI'indépendance de la
réponse de la sonde pour les grandes distancdstuda de détection est évaluée a environ
800 um de la surface de I'échantillon. Avec le rappement de la sonde, on observe la mise
en place et 'augmentation du transfert de chajear conduction qui se traduit par la
diminution de la réponse. Comme observé expérinement, l'intensité de ce transfert
apparait dans un premier temps indépendant desigigxpthermiques de I'échantillon. A
partir d’'une altitude de 300 pum la réponse liée 'é&hhantillon de verre devient
significativement différente des deux autres. lggmnses relatives aux échantillons de cuivre
et nickel se superposent jusqu’a une altitude dfenvl um. Elles demeurent toutefois trés
semblables jusqu’au contact.

La comparaison des seuils de détection théorigiigsré 1V-22) et expérimentaux
(figure 1V-19) montre un écart important entre l@istances relevées. Compte tenu du
dispositif expérimental caractéristique du modetioonpour lequel la maitrise du courant
alimentant la sonde n’est pas parfaite (paragréiphd), la différence d’altitude relative a la
détection de I'échantillon n’est pas significatiien effet la décharge de la batterie, aussi
faible soit elle, durant la mesure conduit & umeidiution de la tension aux bornes de la sonde
et ainsi simule une augmentation des échangesaleuctentre la sonde et I'’échantillon. En
conséquence, la présence de I'échantillon sembde détectée a une distance surévaluée.
Nous ne conclurons donc pas, contrairement a celajsse supposer les résultats, que le
transfert de chaleur vers I'échantillma I'air environnant fait appel a d’autres modes de
transfert que celui conductif pour la gamme degl@s distances (supérieures a 500 pm).

La comparaison des réponses entre une positionifiteraction et une altitude de 0,1
um montre que la réduction de la tension aux bodeds sonde est plus importante pour les
résultats théoriques. Avec I'échantillon de cuiveechute de I'amplitude du signal & st
de 5,7 % pour la théorie contre 2,2 % pour I'exgréce. Cette différence significative a
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I'approche s’explique par l'efficacité du transfel® chaleur par conduction, seul transfert
envisagé dans l'approche théorique. En pratiquee &ransfert s’établissant du haut vers le
bas se superpose sans doute un transfert par ¢cmmvede sens opposé.

L'analyse de ces résultats démontre également ditapce de la nature de
I’échantillon dans I'établissement du transferteefif total. En effet pour I'échantillon de
cuivre la réduction relative a I'approche est pies2,6 fois plus importante avec le modéle
conductif, tandis qu’avec un échantillon de vem#evariation est de 1,4 (soit une chute de
'amplitude de 2,9 % théoriquement et 2,1 % expéritalement). Contrairement a ce qui
résulte de I'hypothése de la conduction pure, iagh® expérimentale courte distance
différentie les divers échantillons. Globalemenbump ces courtes distances, I'échantillon
apparait comme un puits thermique dont l'importasidiée a la conductivité thermique du
matériau. L'expérience mettant en ceuvre une diff@éteon des différents matériaux plus
efficace que le simple modéle conductif (figuresli¥ et IV-22).

IV.3.3.2 Mode alternatif

Abordons maintenant I'étude théorique de la répamsdroisieme harmonique en
fonction de la distance, a proximité du contacts ffigures IV-23 et 1V-24 présentent ces
évolutions pour une intensité du courant d’'alimgatade 50 mA modulé aux fréquences
respectives de 40 Hz et 400 Hz. Trois matériaux Stlis€s : verre, nickel et cuivre.
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Figure IV-23 :  Evolution théorique de la réponse &8w en fonction de la distance sonde-échantillon a
pression ambiante. L'intensité du courant circulantdans la sonde est fixée a 50 mA et
modulée a une fréquence de 40 Hz. Trois matériauwst utilisés : cuivre, verre et nickel.

Comme observé expérimentalement, les réponsesghésrobtenues dans le mode de
fonctionnement a courant alternatif présentent reuedgimes de variations distincts. Tout
d’abord pour les distances de grandeurs millimées) la réponse se caractérise par une
indépendance totale a la présence de I'échantifmsuite, en approchant de la surface de
I’échantillon, le signal a @ révéle I'effet de résonance interprété a I'aidendphénoméne
d’interférences (paragraphe 1V-2). Suit alors uostef décroissance du signal, pratiquement
indépendante de la nature de I'échantillon étudl@ur les altitudes inférieures a 50 um, les
réponses a3 sont alors sensibles aux propriétés thermiquesnaésriaux.
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Figure IV-24 :  Evolution théorique de la réponse &8w en fonction de la distance sonde-échantillon a
pression ambiante. L'intensité du courant circulantdans la sonde est fixée a 50 mA et
modulée a une fréquence de 400 Hz. Trois matériausont retenus : cuivre, verre et
nickel.

Le tableau IV-4 regroupe les altitudes relativesewil de distinction de la nature des
échantillons pour les deux fréquences de moduladimaliées. Ces valeurs sont évaluées
suivant des critéres identiques a ceux utilisés pétude de la réponse expérimentale. Les
réponses sont ainsi déterminées significativeméférentes lorsque un écart de 531V
sépare les amplitudes et un écart de 5délyrés sépare les déphasages.

Seuils de distinction
Fréquence
Amplitude Déphasage
40 Hz 40 um 25 um
400 Hz 1um 3um

Tableau IV-4 : Tableau récapitulatif des seuils dedistinction théoriques suivant I'amplitude et le
déphasage des réponses @ 3elatif aux échantillons de cuivre et de verre. Cedistances
de la surface de I'échantillon sont évaluées lorsqul’écart entre les réponses est égal a
5.10° volts pour les amplitudes et 5.18 degrés pour les phases.

L’'analyse des valeurs relevées montre que la distim de la nature de I'échantillon
intervient a une distance de la surface d’autam fdible que la fréquence de modulation est
élevée. La comparaison avec les valeurs expérimesrmig@montre la validité de notre modele
en présentant des seuils de distinction similaffiggire 1V-21). L'évolution de ces seuils
suivant 'amplitude et le déphasage en fonctionladéréquence est également reproduite.
Ainsi comme observé expérimentalement, la naturédbantillon est d’abord détectée par
'amplitude de la réponse pour les fréquences ifieges a 40 Hz. A linverse pour les
fréquences supérieures, le déphasage de la régevieat plus sensible que I'amplitude.

Pour les basses fréquences (inférieures a 40 alxpléur plus importante des seuils
évaluée théoriqguement s’explique par la non prise@npte des phénomeénes convectifs de
I'air. Au contraire lorsque la fréquence augmentg, I'exemple a 400 Hz, les seuils
expérimentaux semblent plus importants que ceubuésahéoriquement et impliquent donc
la sous-estimation par notre modéle des transtirtshaleur vers I'échantillon. Ce déficit
théorique peut trouver une explication en suppobatablissement d’'un transfert balistique
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de la chaleur directement entre le filament eth&tillon. Cette hypothese est confortée par
I'ordre de grandeurs des distances mises en jeunemsurables au libre parcours moyen des
molécules d’air. Additionné au transfert condudgf transfert expérimental serait donc plus
important.
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Figure IV-25: Comparaison entre les réponses thémues et expérimentales en amplitude et en phase.
Les réponses a @ sont relevées au cours de I'approche vers un échalon de nickel sous
un courant de 50 mA modulé a la fréquence de 400 Hz

Passons maintenant a la comparaison directe desns&p théoriques et
expérimentales (figure IV-25). De fagon a permet&recomparaison de la dynamique des
échanges en fonction de la distance, les variatites réponses sont normalisées. Pour
lamplitude, la relation suivante est appliquéd\s, (d)—V.,. )/ Vsumex = Vawrin ). POUT
laquelleV3,(d) représente la réponse en fonction de la distavigg,n la réponse minimale
précédant le contact ®,max la réponse maximale hors interaction avec I'édhant Ainsi
concernant 'amplitude de la réponse, les ordoneéesramenées a une gamme de variations
s'étendant de la valeur nulle pour une distanc2@am de I'échantillon a la valeur unitaire
pour les distances hors interaction. L'analyse répsnses théoriques démontre le caractere
exponentiel de l'augmentation des échanges de whala conduction entre la sonde et
I'échantillon au cours de [Il'approche pour les dises inférieures a 20 um.
Expérimentalement cette évolution exponentiellénsite a une plage de distances allant de 1
a 20 um, tout en étant plus importante que I'éwatuthéorique. Les figures IV-25c et d
présentent I'évolution des réponses correspondaxtdéstances inférieures a 1 um. Nous
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observons alors les évolutions linéaires de I'atagé et du déphasage expérimental pour les
distances respectivement inférieures a 0,5 pnBqgt @,

Le nombre important de parametres entrant dareblbéhtion des échanges de chaleur
entre la sonde et I'échantillon rend l'interpréatides mesures délicates. Les hypothéses
suivantes peuvent néanmoins étre énoncées. Aéwillition expérimentale plus importante
de I'échange de chaleur pour les distances micminés suppose l'insuffisance du transfert
conductif modélisé ou encore la superposition ancele conductif d’'un second mode de
transfert. Ce dernier ne serait alors efficace gireune plage de 1 a 20 um de I'échantillon.
Pour les distances inférieures, un second mécanisntrait a s'opposer a I'’échange de
chaleur entre la sonde et I'échantillon. Il en h&sait une réduction des transferts par
conduction aboutissant au régime linéaire observe.

Ces observations peuvent s'interpréter par la ssome, pendant I'approche, des
régimes de transfert diffusif puis balistique. Airla supériorité du transfert observé
expérimentalement sur la plage des distances aarit a 20 um résulterait de la mise en
place d’un régime diffusif. Aux distances infériesira 0,1 um, I'évolution de la réponse serait
caractéristique d’'un régime balistique. Entre aasxdplages de distance apparait une zone de
transition entre ces deux modes de transfert.

Remarquons que, contrairement a ce gu’affirmentacer auteurs [LEF2004a]
[LEF2006] [CHA2007], I'établissement d’'un régimelisique n’entraine pas la stabilisation
du flux de chaleur échangé entre la sonde et I#dltan pendant 'approche. Les réponses
expérimentales confirment I'absence de ce paliguig 1V-25c et d). En effet pour un
échange entre deux plans paralléles, une stahlilisdt transfert de chaleur est observable
lorsque la distance séparant les matériaux dewdétieure au libre parcours moyen des
molécules (environ 60 nm). Toutefois, compte tepulal forme géométriqgue d’'une sonde
thermorésistive a fil de Wollaston, la surface danfent permettant ce mode de transfert
augmente au cours de I'approche. Cet échange tééanefficace, la saturation résultante du
transfert n’est valable que pour un élément deasertionné. La hauteur du filament étant tres
nettement supérieure au libre parcours moyengstrdonc pas envisageable d’observer une
stagnation de la réponse de la sonde sur les deggrécédant le contact. Ce phénomene de
stabilisation serait par conséquent réservé auxiesomlont la distance a I'échantillon de
I'ensemble de I'élément chauffant est inférieurdilate parcours moyen.

Conclusion

L'objectif de ce chapitre était d'étudier les irgtetions entre une sonde
thermorésistive et le milieu environnant. Faisaritesa I'étude de la sonde seule, nous avons
tout d’abord procédé a I'analyse du transfert daletlr vers I'air environnant. Il est apparu
gque ce mode de transfert, pour les grandes distammende-échantillon, n’est
gu’imparfaitement analysé dans la plupart des ap@® théoriques. L’évaluation du
coefficient d’échange effectif a la surface durfient aboutit a une valeur prés de deux fois
supérieure a la valeur couramment admise pouransfert de type convectif. Testée avec
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d’autres amplitudes du courant d’alimentation dedade, cette valeur fournit une tres bonne
correspondance entre les réponses théorique atirepéale.

Nous étudions ensuite I'évolution de la réponséadsnde en fonction de la distance
séparant I'apex du filament de la surface d’'un athan. Nous mettons ainsi en évidence la
présence d’'un phénoméne de résonance du signal seidsible en amplitude et en phase.
L’hypothése retenue pour le développement de rmowdélisation met en lumiére I'aspect
principalement conductif du phénomene observé.iAingportance du coefficient d’échange
est-elle due au phénomene conductif. Ce modeleel@dent d'échange conductif devra étre
affiné dans le futur par une prise en compte devagations avec la fréquence de modulation.
Le rble perturbateur des phénomeénes convectifseaude la couche d’air présente entre la
sonde et I'échantillon, est cependant mis en éxielen

L'étude des interactions aux distances précédarriéact démontre la complexité du
mécanisme d’échange de chaleur entre la sondéottahtillon. Il apparait ainsi que la sonde
détecte la présence de I'échantillon sur des distanle plusieurs centaines de micrometres
sans identifier la nature de ce dernier. L'influeme la nature de I'’échantillon se fait ressentir
par la sonde pour les distances inférieures a 1Q penseuil limite de détection semble
dépendre des propriétés thermiques de I'échantillon

Les études expérimentales rigoureuses présent@sscdachapitre ont été I'occasion
de la mise au point d'une modélisation précise dwblpme par une approche
tridimensionnelle des éléments finis. La confraptatentre les résultats théoriques et
expérimentaux démontre la pertinence d’'un modeterpant conductif de I'air environnant la
sonde et permet la mise en évidence d’'une variatestransferts de chaleur au cours de
I'approche a pression atmosphérique. Les légemdsecanstatés peuvent s’expliquer par la
non prise en compte des régimes de transfert digtdbalistique. Enfin, contrairement a ce
qui a été publié, les résultats expérimentaux démonque le régime balistique ne peut
conduire a l'indépendance du flux échangé (carzé@rpar un palier) par rapport a la
distance sonde-échantillon. Ces mémes résultatgériexgntaux mettent en évidence le
comportement linéaire de la réponse pour les diswinférieures a 500 nm. lls suggérent
également que la réponse de la sonde pourrait @nadiler proportionnellement a la surface
de filament lorsque son éloignement de I'échamtibist inférieur au libre parcours moyen des
molécules d’air.
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Chapitre V :

Réponse de la sonde en contact
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Introduction

La mesure quantitative des propriétés thermo-phgsiqdes matériaux par
microscopie thermique a sonde locale nécessiteedpart une connaissance précise des
parametres caractéristiques de la sonde thermiivésist d’autre part une maitrise des
conditions d’échanges thermiques entre la sontiéobiantillon.

L’objectif de ce chapitre est de déterminer lesapaetres concourants a I'équilibre
thermique de la sonde en contact. Pour ce fairas mudions dans un premier temps la
conductance thermique du contact a travers uneoelp@r théorique reposant sur la
modélisation par éléments finis. Ensuite une rewildiographique des méthodes de
détermination analytique de la résistance thermagieontact est présentée. L’étude de I'une
de ces méthodes est réalisée et comparée auxatéalitenus par notre approche théorique.
Celle-ci conduira a la précision des parameétreshdigges entre la sonde et I'échantillon que
sont la surface d’échange apparente et la rugdsitéontact. Nous terminerons ce chapitre
par I'étude de la capacité du microscope thermigusonde locale dans son mode de

fonctionnement a courant alternatif a détectemekisions sub-surfaciques.

V.1 Modélisation de la sonde en contact

V.1.1 Présentation du modele

Notre modélisation de la réponse d’'une sonde thefsigiive se trouvant en contact
repose sur les modeéles développés et présentésedartrapitres précédents. La géométrie et
les conditions aux limites sont ainsi identiqueselles utilisées dans le chapitre IV pour
I'étude de la réponse au troisieme harmonique antifan de la distance sonde-échantillon.
Les propriétés physico-thermiques de la sonde thesistive sont celles évaluées
précédemment.

La particularité du présent modéle réside dangsi@n des transferts de chaleur entre
la sonde et I'échantillon. Dans une approche paméhts finis, la résistance thermique de
contact (RTC) peut étre introduite de deux fagons :

¢ Soit, d'une maniére analytique, par l'intermédiadten coefficient d’échange
approprié,

¢ Soit par un ensemble complexe de géométries repedgeles aspérités et les
fluides interstitiels.

Cette seconde approche implique, entre autre, @#gstions dimensionnelles couvrant
plusieurs ordres de grandeurs afin de permettregsentation simultanée de la rugosité, de
la sonde et de I'échantillon. De plus elle nécessit nombre important de mailles pour une
décomposition précise de la surface de contactsiAie type de géométrie atteint aisément
plusieurs dizaines de milliers de mailles. Compieutde I'analyse temporelle nécessaire a
I'obtention d’une réponse an3cette approche n’est pas raisonnablement apfdicab
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L’intégration de la conductance de contact a I'aliien coefficient d’échange est donc
retenue pour notre approche par éléments finistaDen identique a la prise en compte des
phénomenes convectifs, ce coefficient caractéeigkik de chaleur échangé entre la sonde et
I'échantillon. Pour une intégration correcte de cdandition au contact, les champs de
température dans la sonde et I'échantillon sonvluésdistinctement I'un de l'autre. La
conductance de contact apparait alors comme uneesde chaleur répartie uniformément
sur la surface d’échange pour I'échantillon. Lexftle chaleur échangé est ainsi proportionnel
a la différence de température entre les surfagesahtact associées a la sonde et a
I’échantillon.

La surface d'échange est déterminée géométriqguerpant la pénétration de
I'extrémité du filament dans I'échantillon (figuk&1). En pratique les surfaces d’échanges
présentent des dimensions de l'ordre de la dizdsn@anomeétres. Pour aboutir & une telle
surface, la profondeur d’'indentation de la pointét étre inférieure a 10 nm. Le volume
résultant d’'une telle intersection présente desedsions tres faibles comparativement a
celles de I'ensemble de la structure étudiée (envii0O0 um x 80 um x 80 um). Les différents
éléments de la géométrie étant définis par un nerdbnné de segments, il en résulte une
forte dégradation de la surface d’échange ; délemictans certain cas par I'échec de la
construction géométrique.

a) b)

Figure V-1 : Définition géométrique de la surface @change par intersection de la sonde et de
I'échantillon. La représentation est réalisée dank plan de symétrie. a : contact ponctuel,
b : contact pour une profondeur d’'indentation de 5@ nm.

Pour contourner cette difficulté, nous avons chdisipondérer la conductance de
contact par rapport a la distance du centre deuttace d’échange. Ainsi le coefficient
d’échange est multiplié par un coefficient varigpatialement. Typiquement la valeur de ce
coefficient multiplicateur est fixée a 1 sur lafsge d’échange réelle et a O partout ailleurs.
Cette approche de la modélisation du contact pediegtvisager, dans un développement
futur de ce modele, une succession géeométriquecmnplexe de différentes résistances
thermiques. Afin de simplifier cette premiere ambr®, I'étude théorique s’est limitée au cas
d'une sonde située sous vide. Mais il peut étresiagavisagé d’étudier les effets des
contributions du ménisque d'eau bordant le contsalide-solide et de la conduction
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balistique de l'air environnant. Une telle approdabfre également I'avantage de définir
I’échange thermique en chaque nceud de la surfaceoRséquent le flux de chaleur échange
entre la sonde et le matériau dépend du gradieal tte température.

Les conditions de maillage sont identiques a callgdiquées au précédent modéle.
Afin d’assurer la fiabilité des réponses modéliséessant une variation de la surface
d’échange, seule une dimension minimale de malkelQ nm) est imposée sur cette surface.
Il en résulte une augmentation non négligeable @mkme total de mailles d’environ 2000
éléments pour I'ensemble de la géométrie compigetee I'absence du volume d’air.

V.1.2 Etude de sensibilité

Afin d’appréhender au mieux l'importance des paraese caractérisant le contact
dans I'élaboration de la réponse @, 2ine étude de sensibilité est réalisée. Le caleutes
sensibilités relatives utilise la méme procédure celle présentée dans le paragraphe 111.2.2.
La figure V-2 présente I'évolution fréquentielle da sensibilité aux trois paramétres
définissant le contact dans notre modéle, a savaiconductance thermique et les longueurs
du demi-petit-axe et du demi-grand-axe de la forefigtique caractérisant la surface
d’échange (respectivement Raycl et Rayc?).
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Figure V-2 : Evolution fréquentielle de la sensibité en amplitude (a) et en phase (b) de la réponse
3w d'une sonde thermorésistive pour une variation del0 % de la surface et de la

conductance de contact.

L’'analyse de ces résultats démontre une évolutionlasre de la sensibilité pour
chacun des trois parameétres étudiés. L'amplituddadetponse au troisieme harmonique
apparait ainsi plus sensible aux basses fréquetaceis que le déphasage présente une
sensibilité maximale & 400 Hz. Remarquons quedasiBilités aux dimensions de la surface
de contact (courbes « Raycl » et « Rayc2 ») saygrdénent différentes I'une de Il'autre.
Ainsi la sensibilité augmente avec la réductiorladsurface d’échange. Cet écart suppose la
non-linéarité de la réponse a 3elon la variation des dimensions de la surfaéetdinge.

Etudions maintenant la sensibilité de la réponse @opriétés de I'échantillon. La
figure V-3 compare les évolutions fréquentielleslaesensibilité relative a la conductivité
thermique, la chaleur spécifique et la masse vajumiUne variation de 10 % de ces valeurs
est retenue pour ces évaluations. La surface daatogst définie par une ellipse de 65 nm et
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120 nm de rayon. Une conductance de contact demvir,9.1F W.K™* est appliquée
[LEF2006]. Cette derniere est supposée indépenddatda conductivité thermique de
I’échantillon. Que se soit en amplitude ou en phlseensibilité a la conductivité thermique
est de 10 a 1000 fois supérieure aux deux autrequlls la faiblesse des sensibilités a la
chaleur spécifique et a la masse volumique démditidépendance de la réponse de la
sonde thermorésistive a ces parametres. Par exteoss résultats démontrent I'insensibilité
de la sonde a la diffusivité thermique des échantl
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Figure V-3 : Sensibilité de la réponse a@ aux propriétés de I'échantillon (conductivité themique,

chaleur spécifique et masse volumique) en fonctiode la fréquence de modulation du
courant d’alimentation.

L’étude fréquentielle (figure V-4) montre que l'altpde de la réponse est plus
sensible aux basses fréquences tandis que la dighsib déphasage atteint un maximum a la
fréquence de 400 Hz. Obtenue pour quatre échartiligstincts, ces courbes suggérent que la
sensibilité de la sonde varie en fonction de ladcotivité thermique de I'échantillon. Un
facteur 10 est alors observable entre les couddaBves au verre et au cuivre.
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Figure V-4 : Evolution fréquentielle des sensibiliés en amplitude (a) et en phase (b) de la réponse

d'une sonde thermorésistive en contact pour une vation de 10 % de la conductivité
thermique de I'échantillon. Quatre échantillons deconductivité thermique bien distincte
sont retenus.

La figure V-5 présente les évolutions de 'ampléuet de la phase en fonction de la
conductivité thermique de I'échantillon. Pour petimeela comparaison entre les réponses
relatives aux huit fréquences de modulation, ldswra sont normalisées par rapport a celles
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obtenues avec I'échantillon de cuivre. L'analyselal@ente de ces courbes révéle que les
sensibilités en amplitude et en phase atteignenimaximum sur une plage de valeur
s'étendant de 1 & 20 WhK™. Pour les valeurs supérieures, la sensibilité adécbes
observations expérimentales confirment ces résulalidant ainsi notre approche théorique
[GUO2004]. L’éléement nouveau est la diminution @esensibilité pour les conductivités
thermiques inférieures & 1 Whi™. Deux valeurs caractéristiques permettent de métzi
succession de ces trois régimes de variatidns~ 0,4 W.m*K™ et A, ~ 40 W.m'.K™,
Remarquons que la seconde valeur est proche amdctivité thermique du filament o
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Figure V-5 : Réponses normalisées ae8 en amplitude et en phase, en fonction de la conclivité
thermique de I'échantillon. Les réponses selon huifréquences de modulation sont
étudiées. Le courant d'alimentation est de 50 mA.

Une analyse identique est réalisée a partir du akgge normalisé. On constate
également que la fréquence de modulation du coudrahimentation n’a pas d’influence sur
la plage de sensibilité de la sonde thermorésisfiiresi, quelle que soit la fréquence, la sonde
est la plus performance avec des échantillons Boobnductivité thermique est comprise
entre 0,4 et 40 W.thK™.

V.1.3 Caractérisation du contact

Dans le but d’évaluer les paramétres caractérissioqgu contact, il est nécessaire
d’effectuer une étude expérimentale de la répor&e @e la sonde en contact. Elle permettra
I’évaluation de la surface de I'’échange solideesokntre la sonde et I'échantillon.

V.1.3.1 Approche expérimentale

Cette premiére approche expérimentale de la réepamsentact est réalisée sous vide.
La figure V-6 présente I'évolution de la répons&wa de la sonde n° 1 en fonction de la
distance sonde-échantillon pour six matériaux feyinickel, tantale, verre, téflon et mica).
Les valeurs négatives caractérisent le dépasseainasuntact défini par I'origine de I'axe des
abscisses. Rappelons que dans notre configuratipgrimentale, seul I'échantillon est
mobile ; I'élévation de ce dernier se poursuit ddaquelques micromeétres aprées le contact.
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Pour assurer la reproductibilité et la fiabilitéssdaesures, une attention particuliére a
été apportée a I'état de surface des matériauéstudes matériaux sont ainsi polis de telle
facon a présenter une rugosité inférieure a 40Q@ette condition de surface est nécessaire a
I'obtention d’une réponse stable de la sonde dpresntact. En effet la déformation subie par
la sonde suite a 'augmentation de la force d’apion entraine un Iéger déplacement du
contact a la surface du matériau. Dans le cas witaces rugueuses, la surface de contact
varie fortement et brutalement d’'une force de poess l'autre. De plus cette rugosité
entraine des difficultés de reproductibilité denesure.
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Figure V-6 : Evolution de la réponse a & (valeur efficace) d’'une sonde thermorésistive enootact

sous vide. Le courant électrique de 50 mA est moduh la fréquence de 2 Hz. L’origine du
contact (en zéro) est déterminée par la premiére viation de la réponse (voir paragraphe
IV-3.2.1). Les valeurs négatives de la distance garéchantillon caractérisent le
dépassement de la position de contact.

Comme nous l'avons présenté préecédemment, la répemda sonde sous vide est
insensible a I'échantillon en dehors du contachshsur la figure V-6, la valeur efficace de la
réponse hors contact est de (5,01 £ 0,01) mV quelspit I'échantillon. Les valeurs relatives
a l'origine du graphique permettent d’appréciexleaut » de la réponse a la mise en contact
de la sonde. Précisons toutefois qu’une certaimeriitude liée aux oscillations dues a
I'excitation alternative de la sonde perturbe lded@ination du point de contact. En effet
soumise a un courant alternatif, la températurdadsonde varie au cours du temps. Dans
'annexe n° 2, le déplacement de I'extrémité dedmte est évalué expérimentalement a 7,5
nm. Ainsi l'incertitude sur la position du contatexcede pas la résolution de la platine de
déplacement. Toutefois ces variations peuvent avwr influence beaucoup plus importante
sur la réponse de la sonde. Liée aux vibrationsadsonde, I'intermittence du contact se
traduit par une décroissance de la réponse. Paéqaent il doit étre pris en compte
I'existence d’'une zone spatiale pour laquelle lporése présente une valeur intermédiaire
difficilement modélisable. C’est pourquoi, pourdamparaison des réponses expérimentales
et théoriques, les valeurs correspondant aux prerp@nts de contact ne seront pas prises en
compte.
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V.1.3.2 Estimation de la surface du contact solide-solide

L’estimation de la surface du contact solide-sokaére la pointe et I'échantillon est
réalisée par l'approximation sphériqgue de l'extt@miu filament. A cette condition, le
modele de Hertz permet de relier la surface deacbidt la force d’applicatioR de la pointe
sur la surface plane de I'échantillon [HER1882] [@1®99] :

22 =RF

Equation V-1
K

dans laquellea; représente le rayon de la surface de contaBtletrayon de la sphére. Le
module d’élasticité effectiK caractérise l'interaction entre les deux matérieuse définit de
la fagon suivante :

1 _311-v: 1-p? .
—=— + Equation V-2
K 4] E, E
ou v etE sont respectivement le coefficient de Poisson etddule d’Young. Les indicgset

S caractérisent respectivement la sonde et I'edh@mtiPour le filamenty, = 0,390 etEs =
170 GPa) et un échantillon de cuivig € 0,343 etEs = 130 GPa), le module d’élasticité
effectif K est estimé a 113 GPa.

L’évaluation de la force d’applicatiofr nécessite l'estimation préalable de la
constante de raideur de la sonde. La formule stevparmet le calcul de la constante de
raideur d’un filament [CRA1978] :

_ 37vD*
64L°

Equation V-3

dans laquelléeV représente le module d’élasticité du Bl,son diamétre dt sa longueur. Le
microlevier de la sonde thermorésistive comportienx fils de Wollaston, sa constante de
raideur sera prise égale & Zn approximant les fils de Wollaston comme depsas fils
d’argent dont le module d’élasticité est de 82, a@P diamétre de 75 um et la longueur de 5
mm, la constante de raideur est évaluée a 6,2"NGompte tenu du manque de précision
concernant la longueur du microlevier et I'approaiion faite sur la valeur de son module
d’élasticité, la valeur obtenue appartient a I'médle proposé par le constructeur [DIN1994]
[TOP1997]. En pratique la platine de positionnensentéplace jusqu’a une hauteur de 8 um
(figure V-6). La force maximale exercée sur I'éctillon de mica est ainsi de 50 uN.

De part la forme de la pointe, la surface de cdn¢ést de forme elliptique. Deux
rayons R sont ainsi retenus : 2,5 um pour le radwriilament et 15 um pour le rayon de
courbure a son extrémité. Le tableau suivant rasketas valeurs des demi-grand et demi-
petit axes caractéristiques de la surface elligtidu contact solide-solide.

197



Déplacement de la pointe| Force exercée | Demi-grand axe | Demi-petit axe
en um en uN en nm en nm
0 0 0 0
0,1 0,620 43,5 23,9
0,2 1,24 54,8 30,1
0,5 3,10 74,3 40,9
1 6,20 93,6 51,5
2 12,4 118 64,9
5 31,0 160 88,1
8 49,6 187 103
10 62,0 202 110

Tableau V-1: Force exercée par la pointe et longues caractéristiques de la forme elliptique de la
surface de contact solide-solide en fonction du diggement de I'extrémité de la pointe
apreés le contact avec un échantillon de cuivre.

V.1.4 Estimation de la conductance de contact

Les dimensions rassemblées dans le tableau V-1uiistes dans notre approche
théorique pour définir la surface d’échange liéecantact solide-solide. Notre modele est
alors appliqué pour évaluer la conductance therenducontact nécessaire a I'obtention de la
réponse expérimentale a 3orsque la sonde est sous vide. Pour ce fairenétbode inverse,
par itération successive, appliquée a notre moaeerche les valeurs de la conductance,
pour une surface de contact donnée, permettampladuction des réponses expérimentales
présentées en figure V-6.

3,5E-06 1
3.4E-06] y= 1,75.2108x +287.10 ,{
1 R®=0,998
*.'x ]
= 3,3E-06 T
z 1
()]
3
Q 3,2E-06
IS 1
=] 4
g 1 —o—Cuivre
G 3.1E-06 ]
] / — Linéaire (Cuivre)
3,0E-06: r>
2,95-067““““‘““‘u‘““““‘
5 10 15 20 25 30 35
Force d'application en pN
Figure V-7 : Evolution de la conductance thermiquedu contact solide-solide en fonction de la force

d’application de la sonde n° 1 sur un échantillon @ cuivre.
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La Figure V-7 rassemble les valeurs de la condeetdinermique pour la sonde n° 1
en contact avec un échantillon de cuivre. L'évolutie la conductance apparait alors linéaire
en fonction de la force d’application de la sonfllbe varie de 2,98 a 3,41 pW Kpour des
forces respectives de 6,2 & 31 uN, soit un coefficile variation de 1,75.20V.K1.N?. La
conductance thermique a la mise en contact dendesa'est-a-dire pour une force nulle, est
alors estimée & 2,87 pWK Les valeurs ainsi estimées apparaissent comearabkelles
proposées pdrefevre[LEF2006].

Etudions maintenant la conductance thermique ddacbrobtenue pour d’autres
matériaux a partir des résultats expérimentaux eptés en figure V-6. Pour chaque
échantillon, les longueurs caractéristiques deulfase d’échange sont calculées suivant la
méthode décrite au paragraphe précédent. La figt8erésente les valeurs résultantes de la
conductance. L’évolution de la conductance relatiwe tantale fait apparaitre, de fagon
similaire a celle relative au cuivre, une augmeotatie sa valeur en fonction de la force
d’application. La courbe de tendance est du tyggnpmial d’ordre deux. La différence de
conductance entre ces deux matériaux est, en meyefhm facteur 4 en variant de 0,63 a
0,89 pW.K" sur un intervalle de force allant de 6,2 & 33,5 pN

1,0E-027
1 ——Cuivre
_ -4,895 —=—\erre
1,0E-037—= Y _24’92')( ——Tantale
E R*=0,911
R —Linéaire (Cuivre)
;' — Puissance (Verre)
% 1,0E-047 — Polynomial (Tantale)
o E
o
g ¢ ¢
E 1,0E-053 < = 1'75'21 X+ 2,874
S E R*=0,998
@) - * *> —e
1,0E-06+ e = &
1 y=-3,25.10% + 2,26.10°x + 4,97.10'
R®=0,994
1,0E-07 —— T
5 10 15 20 25 30 35
Force d'application en pN
Figure V-8 : Comparaison des conductances thermiqueede contact nécessaires au modele théorique

pour reproduire la réponse expérimentale en fonctio de la force d’application de la
sonde. Trois matériaux sont utilisés : verre (carrg tantale (triangle) et cuivre (losange).

Les résultats relatifs au contact avec un échantitle verre sont significativement
différents des précédents. Tout d’abord les valgargent d'un facteur 4 & 340 par rapport
aux conductances relatives au cuivre. Elles paskget030 pW.K pour une force de 6,2 pN
a 13 pW.K" pour 15,1 pN. Ensuite il apparait que I'évolutist inversée, en diminuant trés
fortement en fonction de la force d’applicationldesonde. L’évolution semble se stabiliser a
mesure que la force augmente.
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Pour interpréter correctement ces résultats, inésessaire de garder a I'esprit que la
surface d’échange varie en fonction de la forcea®epar la sonde sur I'échantillon et de
I'élasticité des matériaux mis en contact. Aingilédormation éventuelle du filament n’est pas
prise en compte par I'application du modéle de Hede méme gu’une éventuelle variation
de son inclinaison par rapport a la surface dehétllon (glissement de la pointe sur les
surfaces dures).

V.2 Approche analytique de la résistance thermique deontact

L’évaluation précise du flux de chaleur transfée ld sonde a I'échantillon est
indispensable a la réalisation de mesures quawtisatdes propriétés thermiques des
matériaux. Une part importante du flux dissipélpasonde est transférée par conduction vers
I'échantillon et dépend de I'état de surface desénmux mise en contact. Les rugosités de
I’échantillon et de la sonde ont pour effet de rélla surface réelle de I'échange thermique
et de multiplier les phénoménes de constriction ligses de flux. Ces phénomenes
s’opposent alors au transfert de chaleur et sectéaisent par I'ajout d’'une résistance
thermique de contact. La considération des géoesétomplexes mises en jeu lors du contact
sonde-échantillon impose de disposer d’'une métdaimation fiable de ce paramétre.

V.2.1 Paramétres caractéristiques

Le modéle proposé p@regiovanni et alest retenu pour sa simplicité et sa capacité a
prendre en compte différentes échelles de constrictn présence ou non d'un fluide
interstitiel [DEG2003]. En considérant ce modeles thesures expérimentales et les résultats
théoriques obtenus a partir de notre approche [gamedts finis, nous nous proposons
d’étudier les parameétres caractéristiques du coetace la sonde et I'échantillon (nombre et
dimensions des aspérités, fluide interstitiel...).

V.2.1.1 Modéle analytique retenu

A partir des travaux d®egiovanni et al. seules les approches a simple et double
constriction sont retenues [DEG2003]. Les expressicorrespondantes sont présentées par
les équations I-57 et I-58. Elles font appel awistrésistances caractéristiques du fluide
interstitielry, de I'aspérité, et de la constriction associge Ces résistances se définissent de
la fagon suivante :

1 o) .
ry = n(a2 —bz) Eél;f 2 Equation V-4

_1 [Eél czj _
ln=—= 4+t Equation V-5
A A
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_ 1 e 4ab) (11 _—
e = e I%: aiaang(ai a) ) + P Equation V-6

dans lesquelles les indices 1, 2 feteprésentent respectivement le filament de platine
rhodium, I'échantillon et le fluides représente la hauteur des aspéritela conductivité
thermiquea le rayon de la cellule élémentairebde rayon de I'aspérité (figure 1-31).

V.2.1.2 Evaluation de la rugosité de I'échantillon et duldiment

En pratique I'évolution de la réponse en fonctienalforce d’application apparait trés
fortement corrélée a la rugosité de la surfacei@tud.es réponses expérimentales présentées
précédemment (figure V-6) sont obtenues en coraaet des échantillons dont I'état de
surface a fait I'objet d’'une attention particuliete figure V-9 présente I'analyse de I'état de
surface de I'échantillon de cuivre utilisé pournesure. On constate que, en dehors de
certains points, la hauteur moyenne des aspéstémférieure a 13 nm. Compte tenu de la
régularité de la réponse obtenue nous pouvons sappavec une bonne certitude, que la
zone de contact exclut les discontinuités topogop@s (cercles noirs). Deux niveaux
d’aspérités peuvent étre identifiés. La premiere qous appellerons « micro-rugosité »
définie des aspérités dont la largeur et la péritisont estimées respectivement a environ
(130 £ 20) nm et (201 = 54) nm. La rugodRanicro de ces aspérités est estimée a 2 nm. Une
analyse fine de la topographie de I'échantillonnpetr également I'étude des nano-contacts.
Une « nano-rugosité Ra,ano définissant I'état de surface des micro-aspéptésédentes, est
estimée @,3 nm. La périodicité de ces « nano-aspéritéd,»jaant a elle, estimée a (8 + 2)
nm.

rFile Information:
| Zmir: 0.0 nm Zmax: 37.7 nm Scan Range: 10 pm Resalution; 500« 500

[Fesult—
| Linel Line? Line3d
| Huml Ylum] Zlnm) Hlpm] - Y(urn) Zhm) Hpml o Ylum] Zlnm)
| Pointl: 385 1.52 M3 3835 .90 14.0 385 G878 ]
: Faoint2: 515 1.52 130 513 4.90 188 213 878 105
|
| Die: 1.30 0.00 1.7 1.30 0.00 4.8 1.30 0.00 37
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|
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Figure V-9 : Image topographique (10 pm x 10 pm) déa surface d’un échantillon de cuivre obtenue

avec une sonde AFM. Exception faite des irrégulamts (pics), deux niveaux de rugosités
sont identifiés. L'analyse révele une « micro-rugdt » Rade 2 nm.
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La figure V-10 est une image obtenue par micros@bectronique a balayage de la
surface du filament de $i-Rhow On observe trés distinctement des stries régultan
probablement du processus de fabrication par estrufe plus ces stries apparaissent
irréguliéres. L'analyse de I'état de surface defiment est réalisée en appliqguant une
méthode identique a celle présentée au chapitre’@Vvaluation de la périodicité de ces stries
aboutie a une largeur moyenne de (212 + 59) nmr peafondeur est, quant a elle, estimée
approximativement a 90 nm a partir des bords dami@nt. Les images MEB mettent
également en évidence la présence de défautsligebaucoup plus importante observables
sur les figures V-10, llI-1 et lI-4. De dimensiosgpérieures a la surface d’échange entre la
sonde et I'échantillon, ces défauts sont en mesditge part, de perturber I'équilibre
thermique de la sonde par rapport aux modélisatiens d’autre part, de modifier
considérablement la surface d’échange. Nous suppuse&lans la suite de cette étude que

I'extrémité de notre sonde est exempte de ce tgpaethuts.

x10000 — < Tmm
H#HG83 L EN
S12 x S1iz2 SONDEZ .TIF

Figure V-10: Image obtenue par microscopie électroque a balayage du filament de Rbe,-Rhig pour
un grossissement de 10000.

V.2.1.3 Estimation analytique de la conductance thermique dontact

Tout d’abord, compte tenues des dimensions desigspénises en jeu, nous devons
remarqguer que l'utilisation du modéle analytiguerésentant la conductance de contact est en
limite de son domaine de validité. Nous supposermngefois le modele proposé par
Degiovanni et al.applicable en premiere approximation [DEG2003]. pertinence des
estimations résultantes permettra de jugposterioride la validité de cette hypothése.

La caractérisation géomeétrique de la surface didghgermet I'étude analytique de la
conductance de contact. Deux niveaux de constngties lignes de flux de chaleur sont pris
en compte. Les grandeurs obtenues précédemmergigeest sur les dimensions de la
surface d’échange et sur celles des nano-contaet@ableau V-2 rassemble les dimensions
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retenues. Le diamétre de la cellule élémentairelesisi égal a la largeur moyenne des stries
observables a la surface du filament, soit 212lenayon de 'aspérité est déterminé a partir
du modéle de Hertz pour une force d’applicatios@euN (paragraphe V-1.3.2). L'approche
analytique s’appuyant sur une symétrie cylindriquesrayon est calculé de facon a fournir
une surface équivalente a la forme elliptique dutact. Les hauteurs des aspérités sont fixées
a 90 nm et 4 nm respectivement pour le filamenrtéehantillon de cuivre. Concernant le
second niveau de contact, les hauteurs sont chaiatiques et égales a 0,2 nm. Le diamétre
de la nano-cellule élémentaire correspond a lag&ité mesurée sur 'image topographique.
Tandis que le diameétre de la nano-aspérité équavantquart de la périodicité.

Simple constriction Double constriction
Pour le filament :
Conductivité thermique (W.hK™) 48
Hauteur des aspérités (nm) 90 0,2
Pour I'échantillon de cuivre :
Conductivité thermique (W.HhK™) 401
Hauteur des aspérités (nm) 4 0,2
Pour I'échantillon de cuivre :
Rayon de la cellule élémentaire (nm) 106 4
Rayon de I'aspérité (nm) 69 1
Résistances thermigues :
Résistance thermique de I'aspérité (KN 1,23.10° 1,49.10°
Résistance thermique de constriction (KW 1,97.10° 4,27.10°
Nombre d’aspérités 1 30
Mtance thermigue de contact totale 7.00.10° 209.1¢°

Tableau V-2 : Données caractéristigues de la rugdéi des matériaux mis en contact et estimation
analytique de la conductance de contact solide-stdi pour une force d’application de la
sonde de 6,2 uN.

La conductance thermique de contact ainsi obtestal@'s de I'ordre de grandeur des
valeurs couramment admises dans la littérature 0OBB]. Dans le cas d'une seule
constriction (c'est-a-dire une seule cellule), &nductance calculée s'éléve a 7 uW.K
Comparée a la valeur obtenue a partir du modelélparents finis, la conductance analytique
apparait supérieure. L'ajout d’'un second niveaucdestriction a pour effet d’abaisser la
conductance. Le nombre de nano-cellules élémestgiegmet de déterminer le nombre
d’aspérités réalisant la surface de contact réekeut varier de 'unité a la valeur du rapport
des surfaces d’'une nano-cellule et d’'une micro-rziuép&),ﬁ/az) (figure V-11b), soit dans le
cas présent une valeur maximale de 300. Ainsi ladectance résultante de la double
constriction peut varier de 0,17 pW'Ka 6,2 pW.K'. Pour reproduire la valeur de la
conductance obtenue par I'approche numérique, mebn® d’aspérité est ainsi fixé a 30. Ce
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qui correspond & une surface de contact réellevif@n 94 nnf, équivalent & un disque de 11
nm de diamétre.

Lorsque la force d’application de la sonde augmehtapparait que la conductance
analytique augmente plus rapidement que celle abtgar la méthode des éléments finis ;
soit pour une force de 24,8 puN, une conductanchtiqee de 4,13 pW.K rapportée a 3,31
HW.K™

Pour les échantillons de verre et de tantale, lacamamance entre les deux
modélisations est nettement moins bonne. Ainsi #approximation relative aux dimensions
retenues précédemment (rugosité de I'échantillocuiere) et pour une force d’application
de 9,3 pN, la conductance analytique pour le vestede 2,68 pW.K tandis qu’elle est de
40,4 pW.K* & partir de I'approche par éléments finis. Prétsque la valeur analytique est
maximale puisqu’elle est obtenue dans le cas daesde aspérité et en I'absence de nano-
contact, soit un contact parfait. Pour I'échantilide tantale, sous une force d’application de
6,2 N, la conductance analytique s'éléve a 5,29KiWandis que I'approche numérique
fournit une valeur de 0,63 pWX

V.3 Détection de défauts sub-surfaciques

Pour conclure cette étude, nous allons abordemgaaté du mode de fonctionnement
a courant alternatif & détecter et a analyser areae défauts sub-surfaciques. Tout d’abord
une tentative expérimentale de détection est présefraute de disposer d’'un échantillon
adéquat, une étude théorique basée sur la métlaoddgments finis terminera ce chapitre en
précisant les conditions expérimentales favorablesdétection de ce type de défauts.

V.3.1 Etude expérimentale

Tout au long de ce travail de thése, plusieursetwdsant a détecter la présence de
défauts sub-surfaciques ont été menées. Une pemméeie d’acquisition a tout d’abord été
réalisée sur un ensemble de matériaux massifs. figeses V-11 et 12 permettent la
comparaison des acquisitions relatives aux modefomgionnement a courant continu et
alternatif. La fréquence de modulation du modeadtf est fixée a 200 Hz. Précisons que les
acquisitions ont été réalisées successivement descforces d’application de la sonde
équivalentes.

L’analyse des figures V-11a et V-12a fait appaeaiin certain nombre de différences
dans la réponse de la sonde potentiellement imjeutada différence de volume sondé
(cercles noirs). Il est toutefois difficile de cdme précisément sur l'origine de ces
observations. Ces différences thermiques peuvert l@es aux vibrations de la sonde
résultantes du mode alternatif et dont la consérpiémentuelle est la variation de la surface
de contact (figures V-11b et V-12hb).
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Figure V-11: Images thermique (a) et topographiqugb) d’'un échantillon de vanadium dans le mode
fonctionnement a courant continu.

32922 rm

4140 0.00 rm

Oum 10pm 20pm

Figure V-12 : Images thermique (a) et topographiqueb) d'un échantillon de vanadium dans le mode
fonctionnement a courant alternatif. La fréquence & modulation est fixée a 200 Hz. Les
cercles noirs présentent une sélection des différees perceptibles avec I'acquisition en
mode continu.

Une seconde étude a alors été menée sur un étdractinstitué d’'un fil en or dans
une matrice isolante et translucide (figure V-X3gt échantillon est extrait de la puce d’'une
carte bancaire. La couche de cuivre présente sphdtographie est une vue en coupe des
pistes dorées de lecture. Le fil d’or étudié rdlisme des pistes de lecture a la puce
électronique. La surface d’étude est réalisée @aolissage de la résine. Cette action permet
d’'une part de faire apparaitre en surface la sechiofil et d’autre part de réduire l'inclinaison
de ce dernier initialement & environ 65°. L’étudete ainsi sur une inclinaison de 7,5° + 2,5°.
Dans ce cas l'augmentation de la profondeur dunlat est estimée a (131 + 43) nm par
micrometre de déplacement.
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Figure V-13: Image en coupe, obtenue au microscopptique, d'un fil conducteur inclus dans une
résine isolante.

Les figures V-14 et 15 sont respectivement obteenesode continu avec le TCU et
en mode alternatif avec une fréquence de moduld&o800 Hz. Ces deux modes sont retenus
dans l'espoir de mettre en évidence des différegicigs les images obtenues ; ces différences
pouvant étre alors la signature d'une structursistdicique de faible épaisseur menant a une
différentiation des réponses dues aux variationsladéongueur de diffusion thermique
(\/a/—n‘) [DEP2003]. L'inversion de contraste visible sus lenages thermiques est liée a la
présence de la boucle d’asservissement au seirCilu (€hapitre 1) lors de I'utilisation en
mode continu. Le fil conducteur se présente dam®ile supérieur gauche des images avant
de plonger sous la surface (au niveau de ligne anédde I'image). Ne possédant aucune
information concernant les propriétés thermiquesadegsine, la profondeur de pénétration
thermique dans ce matériau peut étre supposédéeinféra celle relative au verre. Rappelons
simplement qu’elle est de 180 um et de 9,2 um otiseenent a 2 Hz et 800 Hz (fréquence
du courant électrique).

om

Figure V-14 : Images thermique (a) et topographiqugb) d’'un fil d’'or (zone claire) dans une résine
suivant le mode fonctionnement a courant continu.
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Figure V-15: Images thermique (a) et topographiqugb) d’'un fil d’or (zone foncée) dans une résine
suivant le mode fonctionnement a courant alternatif La fréquence de modulation est
fixée a 800 Hz. Les cercles noirs signalent les zsnd’intérét.

La comparaison des images thermiques met en éwdeEngrésence d'une zone
clairement distincte identifiée par un cercle mir la figure V-15a. Ainsi a la fréquence de
800 Hz, un détail du fil conducteur apparait susdation du filament. L'analyse fine des
informations topographiques ne met pas en éviddeceariations significatives de I'état de
surface de I'échantillon dans cette zone. La préseln détail caractériserait donc I'apparition
d’'une zone plus conductrice a la fréquence de 8@u*n mode continu. Cette observation
peut s’expliquer par une épaisseur reduite dudil d cet endroit. Afin de parfaire I'étude, les
deux images thermiques sont superposées. La figuté présente le résultat de cette
superposition. La présence du détail précédent rafipdistinctement. D’autre part un
ensemble de différences supplémentaires appara&gaiement au niveau des contours du fil
conducteur (interface fil conducteur-résine).

2

-

Figure V-16 :  Superposition de deux acquisitions #rmiques respectivement sous un courant continu et
sous une fréquence de 800 Hz. Les zones noires caéaisent I'augmentation de la
conductivité thermique résultante du mode alternati.
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Nous devons toutefois prendre garde a une condusip héative. En effet, compte
tenu de linclinaison du fil conducteur sous lafaoe et de l'ordre de grandeur des
profondeurs de pénétration thermique (théoriquesd, différence significative entre les deux
images thermiques devrait étre observée dans ka dersubduction du fil conducteur sous la
résine située dans la partie inférieure de la @QUH16.

L'ensemble des études expérimentales démontre dadgr difficulté a détecter la
présence de défauts sub-surfaciques quelle qudas@riéquence de modulation appliquée.
L’influence de la rugosité des surfaces étudieenbse prépondérante dans I'étude des
matériaux micro et nano-structurés. Nous allongqioure cette étude du mode alternatif par
une approche théorique.

V.3.2 Etude théorique

La modélisation par éléments finis développée aoubng des chapitres est désormais
appliguée a la détection des défauts sub-surfasique géométrie relative a la mise en
contact de la sonde sur I'échantillon sert de ldasette étude. Un défaut de forme sphérique
est inclus dans I'échantillon a la verticale dutech Le rayon et la profondeur du défaut sont
paramétrables. La décomposition de la géométriergée 9000 a 13000 éléments suivant la
profondeur de linclusion. Cette étude numériquautpétre comparée a une approche
analytique d’'un défaut sub-surfacique [DEP2003].n@eléle analytique, développée au sein
de notre équipe, étudie la réponse de la sondeésenre d'un défaut dont les propriétés
thermiques varient cependant peu par rapport &ele I'échantillon (approximation de
Born).

Les figures V-17 et 18 représentent I'évolution, amplitude et en phase, de la
réponse a @ en fonction de la profondeur d’'un défaut de 1 penrdyon dans deux
configurations opposées. La premiére fait intenveni échantillon de verre comportant une
inclusion en cuivre. Tandis que la seconde considére inclusion de verre dans un
échantillon de cuivre. Dans les deux cas, les daes de la surface d’échange de forme
elliptiqgue sont fixées a 65 nm et 120 nm. Ces éduwls sont normalisées par rapport a la
réponse relative a un défaut a une profondeur dedOLa conductance thermique de contact
sur cette surface est évaluée a partir des résuitat I'étude précédente. Ainsi des
conductances de 1,52W.K* et de 5,9.10W.K™* respectivement pour les échantillons de
verre et de cuivre sont appliquées.

L’analyse de la figure V-17 permet I'estimation deslils de détection du défaut. Pour
ce faire, la sensibilité des résultats est conéalérié aux variations de la géométrie et donc
du maillage, un critere de détection est évalu@ésiAil y a détection du défaut lorsque la
variation de I'amplitude de la réponse devient sigpée a 2 %o de la réponse en I'absence de
défaut. Nous montrons alors que I'amplitude degf@onse devient significativement sensible
a la présence du défaut pour les profondeurs eggs a 400 nm a une frégquence de
modulation de 2 Hz. Cette profondeur limite s’abais 200 nm pour le déphasage de la
réponse. L’évolution en fréquence démontre queelasibilité en amplitude décroit avec
'augmentation de la fréquence. Tandis qu’elle rasiximale entre 400 et 800 Hz pour le
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déphasage. Ces résultats semblent corrélés adasggn fréquence de la sonde seule (figure
[I-11). Ainsi les seuils de détection de linclusime semblent pas liés a la longueur de

diffusion thermique mais plutét a la baisse de ganse dissipée dans la sonde en fonction de
la fréquence.
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Figure V-17 : Réponse a @ normalisée, en amplitude et en phase, en fonctiate la profondeur d'un
défaut sphérique de 1 um de rayon situé a la vertide du contact. L'échantillon est en
verre et le défaut est en cuivre.

Lorsque I'échantillon est en cuivre et le défautverre, I'évolution de la réponse est
significativement différente (figure V-18). Commeus pouvions nous y attendre et a
I'inverse du cas précédent, l'inclusion de vermedt& s’opposer au flux de chaleur et par
conséquent a réduire le refroidissement de la soadgii se traduit par une augmentation de
I'amplitude. Selon les mémes conditions de détdd@bla réponse a@ rend compte de la
présence du défaut aux profondeurs inférieureOantrbpour I'amplitude. Pour le déphasage,
la faiblesse de la perturbation ne permet pastieraénation d’'un seuil de détection. En effet
les perturbations résultantes de la présence daudéfont environ vingt fois moins
importantes avec I'’échantillon de cuivre qu’avexhantillon de verre.
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Figure V-18: Réponse a @ normalisée, en amplitude et en phase, en fonctiate la profondeur d'un
défaut sphérique de 1 um de rayon situé a la vertie du contact. L'échantillon est en
cuivre et le défaut est en verre.

La figure V-19 compare I'évolution de la répons@ &lz en fonction de la surface
d’échange pour un échantillon de verre comportard inclusion de cuivre. Deux cas
extrémes sont considérés. Le premier modéle rameéde contact sous vide avec les
dimensions caractéristiques de la forme elliptigusvantes : 65 nm et 120 nm. Le second
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modele représente le contact a pression atmospieérig une surface d’échange beaucoup
plus importante : 550 nm et 1000 nm. Cette surfaead ainsi en compte les échanges par
conduction solide-solideyja le ménisque d’eau et a travers l'air environnaatconductance
thermique par unité de surface de contact est iglentdans les deux cas et fixée
arbitrairement & 70W.m2%K™. L'analyse de ces résultats théoriques met eneéuil le
caractéere prépondérant des dimensions de la suifackange. Il est ainsi démontré que la
sonde est plus sensible a la présence d’'un défatsigfacique a pression atmosphérique que
sous vide. D’'une maniére plus générale, notre étiédeontre que la profondeur de détection
augmente avec les dimensions de la surface d’éehamgtteignant environ 200 um suivant
I'amplitude de la réponse pour le second contact.
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Figure V-19: Comparaison de la réponse ad8 normalisée, en amplitude et en phase, en fonctiate la
profondeur d’'un défaut sphérique de 1 um de rayonitué a la verticale du contact. Deux
surfaces de contact sont considérées. Les demi-gosnet demi-petits axes du contact
elliptique sont respectivement de 65 nm et 120 nmads la premiere configuration et de
550 nm et 1000 nm dans la seconde. La fréquence miedulation du courant électrique
est de 2 Hz. L’échantillon est en verre et le défaest en cuivre.

L’évolution de la réponse de la sonde avec un défakb pm de rayon a également été
réalisée (non représentée). Cette étude semblerd@ngu’une augmentation notable de la
dimension du défaut ne modifie pas sensiblemergel@l de détection par la sonde. La
dimension de ce dernier a donc peu d'influenceasensibilité de la réponse pour peu que
les dimensions du contact soient inférieures &sell défaut.

V.3.3 Discussion

Comme on vient de le démontrer, les dimensions adsurface d’échange et la
conductance thermique de contact totale contribugotr une trées grande part a
I'établissement de la réponse de la sonde. Conipanagént la présence de défauts sub-
surfaciques perturbe peu cette réponse. Leur detecécessite donc d'importantes surfaces
d’échange entre la sonde et I'échantillon et deléai rugosités afin de garantir une
conductance de contact élevée. Ces résultats s@ucerd avec ceux résultants de I'approche
analytique [DEP2003]. De plus la plage des profonsiele détection ainsi obtenue démontre
la pertinence du mode alternatif pour I'étude dmscbes minces.
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Dans le but de répondre sans ambiguité sur la it@mhcmode alternatif a étudier les
défauts sub-surfaciques, il est nécessaire de sksmbun échantillon approprié. Les études
qui viennent d’étre présentées permettent d’emutdés contours. Ce dernier doit présenter
un état de surface irréprochable sur I'ensembla dene étudiée ainsi que des défauts dont la
conductivité thermique est significativement supére a celle du substrat. La profondeur de
ces inclusions doit étre inférieure & 500 nm, vaigem pour inclure la marge d’erreur.

Cette étude fournit également des éléments de sépeooncernant la résolution
latérale de la sonde thermorésistive. En suppdsaptopagation de la chaleur au sein de
I'échantillon de forme sphérique [DEP2003], la tagon latérale peut étre déduite de
I'évolution de la réponse en fonction de la profemddu défaut. La figure V-17 montre ainsi
que la profondeur de détection (selon 'amplituddadréponse) diminue avec 'augmentation
de la fréquence d’excitation. Elle démontre égalenupie la sensibilité de la réponse a la
profondeur du défaut diminue en fonction de ladgftce. En raison de la symétrie sphérique,
il en est par conséquent de méme en fonction ttediement latérale du défaut. Autrement
dit, la variation de la réponse en fonction derafgndeur étant plus importante a 2 Hz qu’a
1500 Hz, la distinction entre deux défauts devétié plus évidente a basse fréquence qu’'a
haute fréquence.

Ces constatations permettent la précision de ligtidlan test. Il devra ainsi présenter
des défauts (de forme sphérique, par exemple)ntissthians le plan horizontal de moins de 1
pnm. Cette condition réduit par conséquent le ray@mdéfauts a une valeur maximale de 500
nm.

Conclusion

L’étude de la réponse de la sonde en contact esétape indispensable a I'estimation
des propriétés thermiques des matériaux. Dansagtody, la modélisation de la réponsexa 3
de la sonde en contact est réalisée a partir dappoche par éléments finis. Un soin
particulier a été apporté a la description de ladoctance thermique de contact laquelle est
I'élément prédominant de I'’équilibre thermique @e donde. Le flux de chaleur échangé

dépend ainsi des gradients de température locapantiet d’autre de l'interface.

L’étude de la sensibilité¢ de la réponse @ 8émontre la prédominance de la
conductivité thermique de I'échantillon vis-a-vie da masse volumique et de sa chaleur
spécifique, ce qui conduit a conclure en l'inseifisibde la réponse a la diffusivité thermique
dans le cas des matériaux homogenes. Elle démégaiement la non-linéarité de la réponse
en fonction des dimensions de la surface d'écharidee analyse fine confirme
'augmentation de la sensibilité de la sonde agediminution de la conductivité thermique
de I'échantillon et met en évidence I'existenceddax points d’inflexion dans son évolution
aux environs de 0,4 et 40 WK™

L'étude expérimentale de la réponse de la sondeoatact avec divers échantillons
sous vide démontre la nécessité d’apporter un paiticulier a I'état de surface des
matériaux. L'introduction de ces mesures dans notogléle conduit a I'estimation de la
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conductance thermique de contact. Ainsi pour I'éthan de cuivre, la valeur de la
conductance varie peu avec la force d’applicatiedadsonde et se situe & environ 3 pW.K
Notre approche théorique démontre également gumrhauctance de contact peut varier
fortement d’un matériau a l'autre.

Une approche analytigue de la conductance thermapiecontact, reposant sur
I'évaluation de la rugosité des surfaces miseseangst étudiée. Cette approche présente la
particularité de prendre en compte simultanémangi@lirs niveaux de constriction ainsi que
la présence d’un fluide interstitiel. L’analyse egaphique d’'un échantillon de cuivre et du
filament permet l'alimentation de ce modéle. Demuges d’environ 200 nm de large et
d’environ 90 nm de profondeur sont alors obsenéda surface du filament de platine-
rhodium. Une conductance thermique de contact ienv3 uW.K' est obtenue en
supposant le nombre de contact, définissant laseid’échange, égal a 30.

L'étude expérimentale de la détection de défautb-ssufaciques souligne
'importance des conditions de contact dans I'im#germique résultante. Notre approche
théorique par éléments finis est ensuite appliqudétude de ces défauts sous vide. Elle
démontre ainsi que la profondeur de détection dimiavec I'augmentation de la fréquence
de modulation. Deux seuils de détection sont ifiabtes suivant 'amplitude et le déphasage
de la réponse au troisieme harmonique. Ainsi danscds d'un échantillon en verre
comportant un défaut en cuivre de 1 um de rayoprdfondeur de détection est évaluée a
400 nm et 200 nm suivant I'amplitude et la phaser pme fréquence de modulation de 2 Hz.
La profondeur relative a I'amplitude devient in&rie a 150 nm dans le cas inverse d’'un
échantillon en cuivre comportant une inclusion enre. Remarquons que ces dimensions
apparaissent tres fortement inférieures aux longuéde diffusion thermique respectivement
de 184 um et de 3000 um pour le verre et le cuivre.

hY

Reproduisant les conditions d'échanges entre lalesat I'échantillon a pression
atmosphérique, une surface d’échange de 550 nml@20 nm est introduite dans notre
modele. Cette approche démontre que la sensibéilé réponse a la présence d’un défaut, et
donc la profondeur de détection de ce dernier, amgenen fonction des dimensions de la
surface d’échange. Cette surface d’échange ensende et I'échantillon peut dépendre des
conditions environnementales (pression et naturgaduenvironnant, taux d’humidité...), de
la force d’application de la sonde, ou encore @umditre et du rayon de courbure du filament
thermorésistif.

Ces études permettent une meilleure compréhensidimteraction entre la sonde et
I'échantillon. La mesure quantitative de la condut@ thermique des matériaux nécessite
donc la mise en ceuvre de méthodes fiables et peegsrmettant la caractérisation des
conditions d’échanges. On se doit, entre autrejall&r précisément la résistance thermique
de contact ; laquelle dépend de la rugosité deraes et de I'échantillon. Un certain nombre
d’applications résulte de ces études. Il appara#i gue le mode alternatif est plus adapté a
I'étude des couches minces. Le déphasage de langépau troisieme harmonique peut
également étre appliqué a la détection de défautssaprofondeurs inférieures a 0,1 um.
Tandis que I'amplitude de la réponse permet I'asalgle la matiére jusqu’a une profondeur
de 1 um dans le cas des matériaux faiblement ctoehsc
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Conclusion générale

Ces travaux de these s’inscrivent dans la conéndiiitne démarche initiée il y a plus
d’'une dizaine d’années au sein de notre équipeecleerche dont I'objectif est I'étude et le
développement de la microscopie thermique a sooda&d. Faisant suite a de précédents
travaux consacrés au mode continu, ces présenauiras’attachent a la caractérisation de
I’équilibre thermique de la sonde thermorésistigarsise a un courant électrique alternatif.
L’objectif est l'identification et I'analyse d’évéumelles nouvelles capacités qu'offre ce mode
de fonctionnement telles que I'augmentation deékolution et la détection de défauts sub-
surfacique en fonction de la fréquence de modulatio courant électrique. Ce mémoire
s'attache également a préciser les parametrestéastiques de la sonde et la surface
d’échange dont la maitrise est indispensable aalig&tion des propriétés thermiques des
matériaux quel que soit le mode de fonctionnemkaist

Complétant la bibliographie préexistante, notredétse concentre sur les travaux
marquants le développement de cette disciplinetépanse au troisieme harmonique de la
sonde thermorésistive apparait notamment dépendantseulement des composantes de la
température a @ mais également des composantes harmoniques d'adpérieur.
L’'importance de la résistance de contact danshlistsement des échanges thermiques entre
la sonde et I'échantillon est également abordée pepativement aux autres modes de
transfert. La nécessité d’'une représentation prédis systeme sonde-échantillon est alors
mise en évidence laquelle nécessite I'estimatiomn dhombre important de parametres
(dimensions et propriétés thermiques de la sondefficients d’échange, rugosité des
surfaces en contact...).

La seconde étape, consécutive a I'apprentissada dethode, a eu pour principal
objectif le développement d’'un module électroniglézlié au mode de fonctionnement a
courant alternatif. Ce dispositif électronique scplement été réalisé pour faciliter la
modélisation électrothermique du systeme. Ainsidegrs composants ont été choisis de
maniere a contrdler a chaque instant le couramtréae circulant dans la sonde quelle que
soit l'intensité du courant appliqué. Un dispositfpérimental a également été développé afin
de contrdler précisément la distance séparantidesde I'échantillon. La particularité de ce
montage est le maintien, sans contrainte de tedgs$altitude de la sonde. Il permet ainsi
une mesure fiable, stable et reproductible de pange. L'ensemble est ensuite placé dans
une enceinte a vide permettent le contrle dedagpon et de la nature du gaz environnant.

Deux modélisations distinctes de la sonde thernginés sont présentées dans le
chapitre Ill. La premiere, dite analytique, repsse les précédents travaux menés au sein de
I'équipe. S’appuyant sur I'approche multi-harmorgguiésormais couramment admise, ce
modele unidimensionnel permet une reproductionidide la réponse an3de la sonde. Afin
de valider ce modele et d’apporter un gain de pi@aj une approche tridimensionnelle
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reposant sur la méthode des éléments finis a é&appée. Afin de renseigner les modeles
concernant les dimensions géométriques du filardenplatine-rhodium, une caractérisation
par microscopie électronique a été menée. Elle tabauune réévaluation des valeurs
théoriques données par le constructeur. Ainsi kmdire et la longueur du filament
apparaissent, en moyenne, respectivement 12 %faibie et 25 % plus importante. Ces
parameétres ayant une influence prédominante danquémtité de chaleur dégagée et
I’équilibre thermique de la sonde, ils sont idaétifet intégrés dans nos approches théoriques
en rapport a une sonde donnée. Appliquée a I'élliedia réponse de la sonde sous vide, ces
modélisations permettent I'estimation des propsiétBermique du filament de platine-
rhodium. La conductivité thermique et la résiséviélectrique de l'alliage apparaissent
respectivement 36 % supérieure et 34 % inférieurevaleurs couramment admises.

Ce modeéle numériqgue a ensuite été appliqué a Béum la réponse a pression
atmosphérique. L’estimation résultante des flusigise a travers la valeur du coefficient
d’échange convectif invalide la grandeur couramnagirthise avec une valeur pres de deux
fois supérieure (environ 2500 WTK™). Afin d’incorporer & notre approche les échanges
thermiques a travers l'air environnant, ce dereirintégré, avec succes, suivant I'lhypothese
d’'un milieu purement conducteur. Les études exp&mtales et théoriques de la réponse de la
sonde en fonction de la distance la séparant dedtillon ont permis la mise en évidence
d'un phénomene inattendu, spécifigue au mode altiérinterprété par des interférences
d’ondes de diffusion thermique, ce phénomene démdatprésence d’interactions entre la
sonde et ['échantillon jusqu'a des distances desiplus centaines de micrométres.
L’interprétation est corroborée par la dépendanda xéquence de modulation. Bien que
résultant des interactions entre la sonde, l'airl'@hantillon, le phénomeéne apparait
indépendant de la nature de I'échantillon sauf disxances courtes. La dépendance de la
réponse a la nature de I'’échantillon devient mdsara partir des distances inférieures a 10
um, dépendant alors de la conductivité thermique ndatériau étudié. Nos études
expérimentales démontrent également I'absence mhliar dans I'évolution de la réponse de
la sonde pour les distances inférieures au libmegoas moyen des molécules d’air. Au
contraire nos résultats mettent en évidence un oaepent linéaire de la réponse pour les
distances inférieures a 500 nm.

Les parameétres de la sonde étant désormais figés, pouvons étudier la réponse a
3w d’'une sonde en contact a partir de notre mod@isabumérique. L'analyse de la
sensibilité théorigue démontre la dépendance dégdanse a la conductivité thermique de
I'échantillon et son indépendance a la diffusivitéermique. Deux points d'inflexion
caractérisent I'évolution en fonction de la condlitd thermique (0,4 et 40 W.K™) entre
lesquels la sensibilité de la sonde est maximate slrface de contact est également un
élément important intervenant dans I'équilibre thigue de la sonde. L’évolution de la
sensibilité en fonction de I'étendue de cette sierfae semble pas linéaire. Notre modele
numérigue est appliqué a l'estimation de la cormha® thermique de contact. Pour un
échantillon de cuivre, elle s’éleve & 3 pW.let varie relativement peu avec la force
d’application de la sonde. De fortes variationstgontefois observées suivant I'échantillon
considéré. L'étude de la rugosité des matériaux enicontact conduit a I'estimation des
dimensions des aspérités. Leur intégration dans approche analytique, empruntée au
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domaine macroscopique, permet I'estimation de léasa de contact réelle. Ainsi pour un
échantillon de cuivre, elle s'éléve & environ 94 it un disque de 11 nm de diamétre.

Le modéle est ensuite appliqué a la détection Grutiesurfaciques. Il apparait que la
présence du défaut est détectée a partir des pladfios sub-micrométriques. Ce seuil de
détection varie en fonction de la surface d’échaegeéiminue avec I'augmentation de la
fréquence de modulation. Ainsi pour un défaut dereudans un échantillon de verre, le seuil
s'éléve a 400 nm et se limite a 150 nm pour unutéfa verre dans un échantillon de cuivre.
Ces seuils de détection se révelent étre trédenfdraux longueurs de diffusion thermique ce
qui suppose l'influence d’autres parametres tetslga dimensions de la surface d’échange et
intrinséquement les rayon et rayon de courburélamént.

Ces études permettent la précision du champ degimh du mode alternatif. Ainsi la
sonde thermorésistive semble étre plus adaptéalé@téation d’inclusions conductrices dans
un matériau isolant. Compte tenu de ces seuils éection, le mode alternatif semble
approprié a I'analyse des couches minces. Aingsllisation du déphasage de la réponse peut,
par exemple, étre envisagée pour I'étude de coudlépmisseur inférieure a 100 nm. Enfin,
guelle que soit I'étude, I'analyse de nos résuléfsérimentaux démontre la grande stabilité
des mesures proposée par le mode de fonctionneénuenirant alternatif.

L'ensemble de ces travaux démontre la nécessitéedidentification précise des
parameétres caractérisant la sonde thermorésistiveom contact avec |'échantillon. La
poursuite de cette étude repose sur le développediame méthode fiable et reproductible
permettant la détermination de la conductance tiggrende contact. Cette recherche peut, par
exemple, prendre la forme d’'une approche statistiqu traitement de la mesure laquelle
nécessite la répétition de la mesure. L'acquisitienl’image thermique par le microscope
étant un processus relativement lent, ce type taeademande un développement
expérimental spécifique. Cette approche statistegi@ctuellement en cours d’étude.
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Annexe n°l :

Modélisation analytique du champ de température
tridimensionnel au sein d’'un échantillon

Dans le cas des échantillons conducteurs, de méctavaux démontrent la
prédominance de la conduction parmi les différemsles de transfert de chaleur s’établissant
entre la sonde et I'échantillon [GOM1999b]. Lesck®s misent en jeu entre ces deux éléments
étant relativement faibles, l'aire de contact ehaldaire de I'échange thermique peut donc
étre supposée trés faible. Le champ de températusein d’un échantillon est ainsi évalué en
remplacant la sonde par une source de chaleurroe fdiscoidale d’épaisseur négligeable et
présentant un rayon de l'ordre de la dizaine deomatre [DEP2003]. Basée sur une
résolution dans I'espace de Fourier, cette appresheppliquée aux matériaux homogénes
d’'une part et a ceux présentant une inhomogéndisusfacique d’autre part.

Cas d’un échantillon homogene

Considérons un solide homogene et semi-infini sdaat dex = 0 a linfini. Cet
échantillon recoit & sa surface un flux de chaléerdensité® modulé a une fréquence
angulairew de facon homogéne sur un disque de rayenrs. Les pertes convectives sont
prises en compte sur toute la surface de I'échamtiiandis que les pertes radiatives sont
négligées. Ainsi la densité de flux de chaleur eepar I'’échantillon a travers cette surface
située ernx = 0 s’écrit de la forme :

f(y,z)= ®H (rS Y+ 7 )— hT(y, z) Equation A1-1

ou H représente une fonction de Heavisidearactérise le coefficient d’échange convectif et
T est la température de référence a I'équilibrentiigue. Par une transformation dans I'espace
de Fourier, cette équation s’écrit en coordonnphérsjues :

~ f's 2 ~
f(k)= 23 [drr [dé.exp-ikr cos6) - T (k) Equation A1-2
ITO 0
Dans cette expression, l'intégrale fonction @lest égale @2xzJo(kr) et selon la symétrie

cylindrique du probléme et des propriétés des fonstde Bessel :

0

2 mlpl=miohe [ora)-

rS

” J,(kr,) Equation A1-3
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Il vient :
F(k) = dDr—; J1(krs) - h'F(k) Equation A1-4

D’autre part, comme I'échantillon est semi-infiil@ source de symétrie sphérique, le champ
de température peut s’exprimé par un spectre doptiaes simple tel que :

T(r , x) = J-dk.:l:(k)JO(kr)ex;{ix1 /%) -k? j Equation A1-5
0

ou a représente la diffusivité thermique de I'échaatilltel quea=A/oC, avecp et C
respectivement la masse volumique et la chaleuwifsguée de I'échantillon.

Etant donné I'expression caractérisant le translieithaleur par conduction :
__, 0 .
f (r , X) == —T(r , X) Equation A1-6
0X
avec/ la conductivité thermique de I'échantillon, il wida formule suivante :

f (k)= -iA, /%‘) - k2T (k) Equation A1-7

Les équation®1-4etAl-7amenent alors au spectre de température suivant :

(k)= o r,J,(kr,)

\ Equation A1-8
kh-iryiwa)-K*) i

En insérant cette expression dans I'équation AdRmbtient :

T(r,x)= cbrs'[dk 3, (kr, J3o (kr) Xex;{ix‘/ii)— kzj Equation A1-9
o h-id(iwa)-k? a

Cette expression constitue un résultat général gitant, par exemple, de relier le flux de
chaleur chauffant I'échantillon a la température lde sonde se trouvant en contact
[GRO1997].

Dans notre cas, la sonde est utilisée simultaném@mnime source et détecteur de chaleur.
Ainsi la température moyenr(§> sur I'aire de contact fournit une méthode de déraation
des propriétés thermiques de I'échantillon [GOMZQ00

1 /0 2ip ¢ J,(kr. )] .
<T>=ﬂszgdr.rJ;dH.T(r,x=O)= I/] J;dk'k((ih//}£+((ria)1/a)_k2) Equation A1-9
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L'expression de cette température moyenne peutigésimplement de la formT) = A®,
ou le termeA est caractéristique de la géométrie de la sourdespropriétés thermiques de
I’échantillon.

Dans le cas particulier ou une trés petite sousteansidérée, les pertes convectives a
la surface de I'échantillon peuvent étre négligé&msi en mode continue{ = 0), la
température moyenne du disque source devient :

<T> = 8 (D% Equation A1-10

Cas d’'un échantillon comportant une inhomogénéitéubsurfacique

Le champ de température au sein d'un échantillésgntant une inhomogénéité a une
profondeur donnée est évalué de maniére analytiqo@tir de I'approximation de Born du
processus de diffusion de la chaleur. Cette approektreint le modele aux cas des petites
perturbations du milieu homogene.

L’équation de conservation du flux de chaleur :

P+ pC%—I =0 Equation A1-11

avec le flux de chaleur: ®=-A0T  Equation A1-12

donne dans le domaine spectrale AT +%DA.AT +i%T=0 Equation A1-13
a

L’approximation de Born se caractérise par une ogasition des parametres thermiques et
du champ de température de la fagcon suivante :

A=A+ A Equation A1-14
a=a,+a Equation A1-15
T=T,+T, Equation A1-16

ou les termes présentant l'indi& correspondent au matériau homogene et les termes
présentant I'indice 1 correspondent aux variatigres a 'inhomogénéite.

L’équation de conservation du flux de chaleur detaors :

AT, +i%T =- Loy or i AT Equation AL-17
9 0 E
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La composante spatiale du champ de températurealfeTl(F) peut s’établir en utilisant les
fonctions de Green :

()= jd”’eXp(”r_r”M) { Lo om )+ L8| eqaon s

Anjr - CHEN

ou Q est le volume de la petite inhomogénéité.

Cette expression est précisée en un point d’obsenva, dans le cadre d’'une inhomogénéité
sphérique de rayon localisée au poirlD, avec une source de chaleur@n

JTO(D)+ OT,. DA 4 ik = ! Equation A1-19

DA| Ay DA

T.(A)=

exI{ik DA)E k{ﬁ—ﬁ
DAl 3| (A &

Tl(A)= rd DT DAA

Avec pour limite statique : Equation A1-20

heat source
0 Sample surface

A evaluation plans

Q inhomogeneity

D

ZF

Figure A1l-1: Géomeétrie d’'un échantillon contenanune inhomogénéité sphériqu® ainsi qu'un disque
chauffant enO [DEP2003]

Finalement en un point donn® de I'échantillon, le champ de température est la
somme de la température non-perturbée et de dearmpsh perturbateurs résultant de
'inhomogénéitéD et de son image par rapport a la surface de Irédhen :

T(A)=T,(A)+T,(AD)+T,(A D) Equation A1-21

Le champ de températuiig(A) est déterminé par I'équation A1-9. Le champ depinature
résultant de la source imaBe est calculé a partir de considérations de symétmapte tenu
du fait que les pertes convectives a la surfad&deantillon sont négligées.

Dans le cadre de cette approximation, ces expresgiermettent d’évaluer le champ
de température n'importe ou dans I'échantillon e la profondeur du défaut est supérieure
a 1,5 fois de rayon de la zone de contact. Cettinadé peut étre employée avec d’autres
formes de défauts.
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Annexe n°2 :

Etude de la déformation du filament en fonction du
courant d’alimentation

L'utilisation du SThM dans le mode de fonctionnemarcourant alternatif engendre
dans certaines conditions une perturbation nonigesgble du signal topographique. Ainsi,
lorsque la sonde se situe en position hors contactjgnal oscille de fagon périodique. Afin
de quantifier ce phénomeéne en termes de déplacatedr@xtrémité du filament, son étude
est présentée dans cette annexe.

Dans une premiere étape, I'étude du signal topdapgap est réalisée en fonction du
déplacement imposé de I'extrémité du filament. Poairfaire la platine de déplacement
présentée précédemment est utilisée pour assemistance sonde-échantillon. La figure A2-
1 représente I'évolution du signal topographiquecaurs de I'approche et de la mise en
contact d’'une sonde thermorésistive usuelle. Lalmuelevée est conforme aux évolutions
couramment observées et présente une pente serdki6,62 nA.ph [GOM1999].

0
| \ —e— Evaluation expérimentale
-5
1 y=-6,6233x - 22,684 — Courbe de tendance
1 R?=0,9993
-10

-15 7

Signal topographique en nA

-20

AN

2547 T T T T T T T T T
-4,0 -3,5 -3,0 -2,5 2,0 -15 -1,0 -0,5 0,0 05 1,0
Distance sonde-échantillon en pm

Figure A2-1: Evolution du signal topographique ensortie de la photodiode en fonction de I'altitude
d’une sonde thermique (sonde n°1). Un échantillonedcuivre est utilisé pour cette étude.

L’évolution de la déflexion de la sonde est ensuitadiée suivant le mode de
fonctionnement et l'intensité du courant d’alimdinia. Le résultat précédent permet la
conversion du signal topographique en déplaceméetté de I'extrémité du filament
chauffant. La figure A2-2 représente ce déplaceneenfonction de lintensité du courant
continu circulant dans la sonde. La recherche damebe de tendance démontre le caractere
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polynomial de son évolution. Ainsi pour une intéésde 50 mA, le déplacement de
I'extrémité de la sonde est d’environ 70 nm.

Figure A2-2 :

Déplacement en nm

80 7

y = 0,0173% + 0,5267x + 0,0233 *
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¢ Evaluation expérimentale ¢

— Courbe de tendance

~
o
Ll

N

1
o
Ll

IN
o

Ll
*

w
o
L

PD+H————— T T T

0 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50
Intensité en mA

Evolution du déplacement de I'extrénié de la sonde en fonction de l'intensité du courd
d’alimentation. L’étude est réalisée dans le modeeadfonctionnement a courant continu.

Dans le mode de fonctionnement a courant alternkaifnplitude des oscillations
décroit trés faiblement avec la fréquence de maoidulaElle est en moyenne sur 'ensemble
du spectre étudié de (7,5 + 0,5) nm pour une iitieds 50 mA.

Figure A2-3:
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] R’=0,991
6 .
£5 1
< ]
c /
TR . -
=47 ¢ Evaluation expérimentale| |
o ]
% 34 2 — Courbe de tendance I
g ]
g_ ]
027 /
14
0 4 ‘ —
0 10 20 30 40 50 60
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Evolution du déplacement de I'extrénté de la sonde en fonction de l'intensité du courd
d’alimentation. L'étude est réalisée dans le modeedfonctionnement a courant alternatif
pour une fréquence de modulation électrique de 408z.

La figure A2-3 présente I'évolution du déplacemdet I'extrémité du filament en
fonction de l'intensité d’alimentation dans le maa&ernatif. L'allure de la courbe observée
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est significativement différente de celle corregfamte au mode continu. De plus I'amplitude
des oscillations est environ un ordre de grandgérieur pour une intensité de 50 mA.

Il ressort de cette étude que la déformation deotade est beaucoup plus importante
dans le mode de fonctionnement a courant contireidans le mode a courant alternatif.
Cette observation s’explique par un échauffemenis gmportant du fil de Wollaston
constituant le bras de levier de la sonde. Ainahsdle mode a courant alternatif, le flux de
chaleur dissipé par le fil de Wollaston est inféria celui résultant du régime continu. Ceci
démontre l'importance du puits thermique réalisé lgafil de Wollaston dans le mode
alternatif.
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Annexe n°3:

Modélisation analytique du fil de Wollaston

Le fil de Wollaston est un élément important dejliibre thermique de la sonde. Sa
prise en compte dans les modeles est donc indiaplenst doit faire I'objet d’'une attention
particuliere. Le comportement thermique de cediMidollaston est précisé par un nombre de
Biot fortement inférieur a [l'unité, limitant de cé&it notre étude a un probleme
unidimensionnel. Dans notre approche ce fil est@pmé par un fil d’argent de dimensions
équivalentes et modélisé par un multicouche tharmig.e cbne d’interfacage entre le
filament et le Wollaston est ainsi décomposé ergamd nombre de couche homogene en
argent et de diametre croissant (figure 111-16).

Dans le cas d’'un régime sinusoidal permanent, ééqan de diffusion de la chaleur
devient indépendante du temps et prend la formaed@guation d’Helmholtz généralisée.
Ainsi le champ de température solution en tout fopeut s'exprimer comme la somme de
deux composantes se présentant formellement cones@mbles planes. Il se définit de la
facon suivante [GR0O1997] :

T(x) =T, +T.e™ =T,(x)+T(x) Equation A3-1
ou T.+(xX) et T.(X) caractérisent respectivement les composantes gusige et régressive du

champ de température.

Le filament chauffant est pris en compte par I'djdiune source de chalew en
surface de la premiére couche. Ainsixen0, il vient la condition aux limites suivante :

- Alﬂj =0 Equation A3-2
dX x=0

A l'autre extrémité du fil de Wollaston, une secerabndition aux limites est utilisée
pour rendre compte des fuites de chaleur verspgpati et les fils de connexion au pont de
Wheatstone. Ces fuites sont intégrées sous la fafome coefficient d’échange convectif
équivalent, notde Sur la surface de sortie de N£™ couche, la condition suivante est
appliguée :

dT

-Ay— =h T Equation A3-3
N deX:XN ext

En y intégrant la forme du champ de températuredign A3-1), il vient :

IAuKy (T+ (XN ) -T_ (XN )) = hext(T+ (XN ) +T. (XN )) Equation A3-4
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Soit T (%)= Ml (xy) Equation A3-5
hext + IAN kN

On introduit ainsi le coefficient de réflexion géaksé représentatif de la derniere couche :

_he —iAyKy e2knd

N Tk, Equation A3-6
|
xt

Une approche récursive fournit I'expression du ficieht de réflexion en début de chaque
couchg en tenant compte des couches suivantes [MAD1989] :

_ 0 ok

| = e, aveg=1aN-1 Equation A3-7
1+rU,,
inw 2h ,
avec le vecteur d’'onde k= |—=——" Equation A3-8
T
.. 7 . k /1 kJ+1A]+1 z .
et le coefficient de réflexion local r; = L1 == Equation A3-9
KA, +K A

Le vecteur d’'ondek; est obtenu en résolvant, pour une couche dopnkéquation de la
chaleur dans I'approximation de lailette.

Les couches sont définies par de faibles épaisskuies telle maniere que de part et
d’autre de linterfacex, entre les deux couchégset j+1, les températures et les flux sont
respectivement égaux :

T(Xj)=T(Xj+l) Equation A3-10
d d }
-4 ET(Xj ) = _/‘j+1aT(Xi+1) Equation A3-11

En incorporant I'équation A3-1, on obtient le syse:
T (% )+ T (x, ) =T (x )+ T (x0)
Ak (T ¢ ) =T ) = Aok (T (%) - T (x,0) Equation A3-12
Le remplacement d&(x) dans la seconde expression aboultit a :

T+(Xj) % T+(Xj+1) HT (xjﬂ) Equation A3-13
1

jHN
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dans laquelle apparait le coefficient de réflexamal présenté précédemment et le coefficient
de transmission local :

t 2.k,
i~ Ak, + A,k

AT+

Equation A3-14

Une démarche similaire permet I'évaluation de lmposante régressive et fournit le systeme

matriciel suivant :
T+ 1 1 rj T+ T+ .
=— = [tj ] Equation A3-15
T X: tj rj 1 T Xiw T Xi

I

La prise en compte de la propagation de la chatleurs une couche conduit a
I'introduction d’un coefficient de déphasage complel e systeme précédent devient alors :

(Ijxi :(e_i:)jdj e"fj)dj ]'[ti]'(ljxm = [Igi ][t J](Iij | Equation A3-16

X|+1

En développant ce systeme, on obtient :

T, (XJ+1) ﬁ T, ( ) Equation A3-17
T_(Xjﬂ):% b ( ) Equation A3-18
!

Ainsi le champ de température a la surface dedanjgre couche s’écrit en tenant compte de
I'ensemble du multicouche :

t.U

N . . —ik.d.
T, 66)+T ()= 00,7 [ﬂlﬂ ] e }
=17 i

. 1 N tj ik d; 0 N t]D j+1-ikid; - .

Soit T(xo)zT(xl) e’ +—=L e Equation A3-19
1+0, 14 1+1r,0,, 1+0, 0t +0,,

Le fait que le multicouche soit constitué d’'un sealtériau et que 'augmentation du diametre

demeure négligeable d’'une couche a l'autre, lesplffications suivantes peuvent étre
appliquées : t; 0 let r, 0o

Finalement en appliquant la conditiéB-2 a la surface d’entrée, il vient :

i 1+0(na)

Ak, (nw) 1- O(nw) n) Equation A3-20

T(L,new)= oL

p?

dans laquelld, est la demi-longueur du filament.
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Annexe n°4 :

Estimation de la chaleur spécifique de
I'alliage de platine-rhodium

L'utilisation du SThM dans I'estimation quantitagivdes propriétés thermiques des
matériaux nécessite de connaitre parfaitementkague instant I'équilibre énergétique de la
sonde thermorésistive. Quelle que soit I'approdteotique utilisée, une estimation précise
n’est possible qu’a condition de maitriser les pigips thermiques de la sonde utilisée.

La littérature rassemble les propriétés thermiqiies grand nombre de matériaux
purs. Toutefois dans le cas des alliages, ces @sns@nt souvent inexistantes ou seulement
partielles. L’alliage de platine-rhodium illustreanfaitement cette situation. Différentes
compositions sont disponibles et aucune n’'a faitbjét d’'une étude approfondie de
'ensemble de ces propriétés (thermiques, mécasigieélectriques ; pour ce qui nous
concerne dans cette étude). C'est le cas de Hallide platine-rhodium entrant dans la
réalisation de notre sonde lequel se compose a 86 ptatine et a 10 % rhodium. Sa chaleur
spécifiqueC est entre autre un parametre inconnu.

L’'analyse de la chaleur spécifique d'un alliage pose a 60 % de platine et a 40 %
de rhodium révéle que cette grandeur est une caisbim linéaire de la chaleur spécifique
molaire, noté&,, de chacun de ses constituants :

C,(X%Pt,Y%Rh) = X . c.(Pt) A C,.(Rh) Equation A4-1
10C 10C

Les valeurs disponibles dans la littérature sorgt d@eurs massiques, il est donc
nécessaire de les convertir. Pour ce faire les esas®laires, notédd,, des constituants et
de l'alliage final doivent étre connues. On suppasgie la masse molaire de I'alliage suit
également une loi linéaire de forme identique guation A4-1. La loi de conversion utilisée
est la suivante :

C,=C*M, Equation A4-1

Le tableau A4-1 rassemble les valeurs des masskesr@scet des chaleurs spécifiques
des composants utilisés, ainsi celles calculéeslpsualliages considérés.
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Pt Rh 60% Pt - 40% Rh  90% Pt - 10% Rh
Masse molaire (g.mof) 195,1 102,9 158,2 185,9
Chaleur spécifique
massique (J.KG-K ) 133 243 161,6 139,1
Chaleur spécifique molaire
(3.molL.K ) 25,9 25,0 25,6 25,9

Tableau A4-1: Masse molaire et chaleurs spécifigs du platine, du rhodium et de deux alliages : B-
Rho9 et Plygge-Rh1go.

Appliqué a l'alliage RborRhioo, précédent, on obtient une chaleur spécifique de616

J.Kg'.K?' & la température ambiante. La comparaison aveealeur accessible dans la
littérature (162 J.Kg.K™) valide notre méthode [INC1985].

Cette méthode est utilisée pour estimer la vanago température de la chaleur
spécifigue massique de l'alliage o8¥Rhioe, utilisé. On constate alors que les valeurs
calculées sont peu différentes de celles du plgiume De plus I'évolution en température
révele un comportement linéaire pour les tempéeatsupérieures a 300 K. Une courbe de
tendance est ainsi estimée sur une plage de tetapgrse rapprochant des conditions
d’utilisation de la sonde thermorésistive. Soitpone température allant de 300 & 1200 K, la
loi d’évolution en température se définit par l@tien suivante :

C(Ptyy, — RNy, ) = 0,0303¢ T +1301

Equation A4-1

Température (K) Pt Rh 90% Pt - 10% Rh
100 100 147 102,6
200 125 220 130,3
300 133 143 139,1
400 136 253 1425
600 141 274 148,4
800 146 293 154,1
1000 152 311 160,8
1200 157 327 166,4
1500 165 349 175,2
2000 179 376 189,9

Tableau A4-2 : Evolution en température de la chalur spécifique massique du platine, du rhodium etel

I'alliage utilisé.
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Figure A4-1: Variation de la chaleur spécifique massique de l'alliage de Re-Rhigy €n fonction de la
température.
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TITRE : Contribution a la microscopie thermique a sonde &e en mode alternatif :
Caractérisation de la réponse et de l'interactioargle échantillon.

RESUME : La microscopie thermique a sonde locale permdud@& des champs de
température et des propriétés thermiques des maxéaux échelles micro et nanométrique.
Les performances de cet instrument dépendent edtament du type de sonde thermique
utilisé. Notre microscope emploie une sonde therésistive fabriquée a partir d’'un fil de
Wollaston de 75 um de diameétre contenant une anpéaine-rhodium (90% - 10%) de 5 um
de diameétre. Traditionnellement cette sonde estealtée par un courant électrique continu.
Ces travaux de thése reposent sur la mise en oduvmeode de fonctionnement a courant
alternatif.

Un dispositif électronique est spécialement déyatopour ce mode de fonctionnement et
permet une modélisation précise de la mesure. Degdélisations distinctes sont présentées :
'une est unidimensionnelle (approche analytiglialytre est tridimensionnelle (méthode des
éléments finis). Elles permettent la caractérisataes propriétés thermo-physiques et
géomeétriques de la sonde remettant en cause E#rsalsuelles, et I'étude des interactions de
la sonde avec divers milieux environnants.

Les études expérimentales et théoriques de la sépam la sonde en fonction de la distance la
séparant de I'échantillon aboutissent, entre awtréa mise en évidence d'un phénomene
d’interférences d’'ondes de diffusion thermique.tute de la réponse de la sonde en contact
conduit a I'estimation d’une plage de sensibilitea a&onductivité thermique de I'échantillon
ainsi qu’'a l'estimation de la résistance thermiqlee contact. Enfin I'étude de matériaux
comportant des inclusions démontre I'adéquationmdule alternatif avec la caractérisation
des couches minces.

MOTS CLES :Microscopie thermique a Champ Proche, Mode Altefn&onde Thermique,
Wollaston, Couplage Electrothermique, ElémentsgriRiésistance Thermique.

TITLE: Contribution to Scanning Thermal Microscope in @&itnative mode:
Characterization of the probe response and thedgmple interaction.

ABSTRACT: Scanning Thermal Microscope allows the study eftdmperature fields and of
the thermals properties of materials at micrometnd nanometric scales. The instruments
performances depend primarily on the thermal profpe used. Our microscope uses a
thermo-resistive probe manufactured with a Wollastere of 75 um diameter containing a
platinum-rhodium core (90% - 10%) of 5 um diameleaditionally this probe is supplied by
a continuous electric current. This thesis is albatimplementation of the operating process
with alternative current.

An electronic device is especially developed fas thperating process which allows a precise
modelling of measurement. Two distinct modellinge @resented: the first one is one-
dimensional (analytical approach), the second anehree-dimensional (finite element
method). These modellings provide the characteozatof the thermophysical and
geometrical properties of the probe as well assthdy of interaction between the probe and
various surrounding mediums.

The experimental and theoretical studies of théog@nesponse according to the tip-sample
distance reveal a phenomenon of thermal diffusiameninterferences. The study of the probe
response, in contact, leads to the estimation dfigh sensitivity range to the thermal
conductivity's sample and the estimation of thetaonthermal resistance. Finally the study
of the material with an inclusion shows the altéiega mode appropriateness with the
characterization of the thin films.

KEY-WORDS:Scanning Thermal Microscopy, Alternative Mode,riited¢ Probe, Wollaston,
Thermoelectric Coupling, FEM, Thermal Resistance.




