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Abstract

The purpose of the studied thermal damper is to smooth the temperature peaks of transient
electronic components via a composite structure consisting of an array of carbon nanotubes (CNT)
filled with solid-liquid phase change material (PCM), the whole being embedded in a silicon (Si)
casing. This passive system is intended to increase the thermal inertia per unit of volume of the
electronic component thanks to the latent heat of the PCM while maintaining a high thermal
conductance thanks to the CNT.

A versatile test bench was specifically developed in order to characterize the different
generations of samples fabricated by the partners of the THERMA3D project. The thermal excitation
of the front side of the sample is generated by a laser and the thermal response is measured
simultaneously on the front and back sides by an infrared camera. A selected paint can be deposited
on the sample in order to access its temperature by means of a dedicated calibration.

Parameter estimation methods were developed in order to quantify both main characteristics
of the thermal damper: its heat storage capacity and its thermal resistance. The sensitivities of the
thermal resistance to the features of the Si/CNT connection and to the length of the CNT were
studied and it was found out that the interfacial thermal resistances Si/CNT are dominant in the
system. Thermal cycling tests enabled to assess the reliability of the thermal damper in an
accelerated manner.

The behavior of the PCM and the quality of the sealing material were optically analyzed.
Besides, the infrared visualization of the CNT array through the semi-transparent silicon enabled to
identify the highest of both Si/CNT interfacial thermal resistances. Finally, a non-destructive testing
method for the evaluation of the quality of Si/CNT interfaces was developed for the latest generation
of thermal dampers.
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Résumeé

L'amortisseur thermique étudié dans le cadre de cette thése a pour objectif de limiter les pics
de température des composants électroniques fonctionnant en régime transitoire au moyen d’une
structure composite consistant en un réseau de nanotubes de carbone (NTC) rempli de matériau a
changement de phase (MCP) solide-liquide, le tout étant contenu dans un bofitier en silicium (Si). Ce
systéeme passif vise a augmenter l'inertie thermique volumique du composant grace a la chaleur
latente du MCP tout en maintenant une bonne conductance thermique grace aux NTC.

Un dispositif expérimental polyvalent a été développé spécifiquement pour caractériser les
différentes générations d’échantillons fabriqués par les partenaires du projet THERMA3D.
L’excitation thermique de I'échantillon est réalisée au moyen d’un laser en face amont et la réponse
thermique est mesurée par caméra infrarouge simultanément sur les faces amont et aval.
L'application d’une peinture sélectionnée sur I’échantillon permet d’accéder a sa température apres
un étalonnage dédié.

Des méthodes d’estimation de parametres ont été développées pour quantifier les deux
caractéristiques essentielles de I'amortisseur thermique que sont sa capacité de stockage thermique
et sa résistance thermique. Les sensibilités de la résistance thermique aux caractéristiques de la
connexion Si/NTC et a la longueur des NTC ont été étudiées et les résistances thermiques d’interface
Si/NTC ont été identifiées comme dominantes au sein du systéme. Des essais de cyclage thermique
ont permis d’évaluer la fiabilité de 'ensemble de maniéere accélérée.

Le comportement du MCP et la qualité du matériau de scellement ont été analysés par voie
optique. Par ailleurs, la plus élevée des deux résistances thermiques d’interface Si/NTC a été localisée
grace a la visualisation infrarouge du réseau de NTC a travers le silicium semi-transparent. Enfin, une
méthode de contréle non destructif de la qualité de I'interface Si/NTC a été développée pour les
amortisseurs thermiques de derniére génération.
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Nomenclature

Lettres latines

a Diffusivité thermique [m*s™]

b Constante [-]

c Capacité thermique massique [J kg™ K]

Co Vitesse de la lumiére dans le vide [m s™]

Cp Capacité thermique massique a pression constante [J kg™ K]

Cpeqfus Capacité thermique massique équivalente due uniquement a la fusion du MCP a
pression constante [J kg™ K]

Creqsol  Capacité thermique massique équivalente due uniquement a la solidification du MCP
a pression constante [J kg K]

Com Capacité thermique molaire a pression constante [J mol™ K™

d Diameétre de trou dans le tapis de NTC ou diameétre de pilier de NTC [m]

D Diameétre des Tlots hexagonaux de NTC [m]

e Distance bord a bord entre trous du tapis de NTC ou entre piliers de NTC [m]
E Distance bord a bord entre flots de NTC [m]

f Constante [-]

feorr Facteur de correction de la caméra IR [-]

g Constante [-]

G Conductance thermique [W K]

Geny Conductance thermique globale de I’échantillon vers I'environnement [W K]
h Coefficient d’échange thermique ou conductance thermique d’interface [W m™ K]
h Constante de Planck [J s]

H Enthalpie [J]

k Constante de Boltzmann [J K]

K Constante [ua]

/ Epaisseur [m]

L Luminance [W m? sr]

L° Luminance du corps noir [W m™ sr']

Lax Luminance entre 2,5 et 5,5 pm [W m™? sr]

LOM Luminance du corps noir entre 2,5 et 5,5 um [W m? sr'l]

m Masse [kg]

13

Cette thése est accessible a I'adresse : http://theses.insa-lyon.fr/publication/2016LYSEI100/these.pdf
© [C. Kinkelin], [2016], INSA Lyon, tous droits réservés



(mcy)ie  Capacité thermique totale apparente a pression constante [J kg KM

M Masse molaire [g mol™]

[7/] Diameétre d’un nanotube [m]

p Longueur d’un c6té d’hexagone [m]

P Puissance [W]

q Flux thermique surfacique [W m™]

% Flux surfacique hémisphérique spectral du corps noir [W m™? um™]

Qups Flux thermique laser absorbé par I’échantillon [W]

Q¢r Flux thermique transmis de la plaque amont a la plaque aval [W]
r Résistance thermique de surface [m® K W]

R Résistance thermique [K W]

s Signal électrique délivré par la caméra IR [ua]

S Surface [m?]

t Temps [s]

ti Temps de demi-montée en température [s]

T Température [°C] ou [K]

To Moyenne temporelle de la température [°C] ou [K]
T. Température finale [°C] ou [K]

Ta Transmittance spectrale au sein du silicium [-]

U Tension électrique [V]

v Volume [m’]

X Fraction massique de MCP liquide [-]

Zn Impédance thermique [K W]

Lettres grecques

a Absorptance

a; Absorptance monochromatique quasi normale [-]

B Constante [-]

y Constante [-]

Ahgys Enthalpie massique de fusion, chaleur latente de fusion [J kg’l]

Ahg, Enthalpie massique de solidification, chaleur latente de solidification [J kg'l]
AT/2 Moitié de la variation totale de température lors d’une mesure flash [K]

€ Emittance ou émissivité [-]

& Emissivité monochromatique quasi normale [-]
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Indices
1/2
A
adh
am
amb
app
av
cam
cat
cha
cc
9%
cond
eff

env

eq

Température [kK]

Coefficient d’absorption monochromatique [m™]

Conductivité thermique [W m™ K™

Longueur d’onde [m]

Taux de NTC [-]

Réponse spectrale relative du détecteur IR [sr]

Masse volumique [kg m?]

Réflectance ou réflectivité

Réflectance ou réflectivité monochromatique quasi normale hémisphérique [-]
Constante de Stefan-Boltzmann [W m™ K*]

Ecart type de la fonction gaussienne modélisant le glissement de température [K]
Transmittance [-]

Transmittance monochromatique quasi normale hémisphérique [-]

Constante [-]

Pulsation [rad s™]

relatif a la demi-montée en température
avec MCP

adhésif

amont

ambiante

apparent(e)

aval

caméra IR

catalyseur

chauffe

corps chaud

couches minces

conduction

effective

environnement, vers I'environnement

équivalent(e)
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ff entre les deux faces de I'amortisseur

fus fusion

ga grise apparente

i initial(e)

In Indium

inf inférieur

int interface

IR Infrarouge

LB ligne de base

A monochromatique ou spectral(e)
m moyenne spatiale
max maximum

mMcpP matériau a changement de phase

mes mesuré

min minimum

mir miroir IR

poi poingonnement

pt peinture

sol solidification

ray rayonnement

ref refroidissement ou référence (selon le contexte)
S sans MCP

Si silicium

ss entre les surfaces en regard des deux composants en contact thermique
sup supérieur

tot total

vue vu(e) par la caméra IR

Exposants

!

quasi normal(e)
hémisphérique

du corps noir
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Abréviations
BGA Ball Grid Array (type de boitier électronique)
CNT Carbon NanoTubes (en francais : NTC)

CNUC  Compensated NUC (en frangais : NUC compensée en température caméra)

CVvD Chemical Vapor Deposition (en francais : dép6t chimique en phase vapeur)

DL Digital Level

DSC Differential Scanning Calorimetry (en francais : calorimétrie différentielle a balayage)
EPI Equipement de protection individuelle

IR Infrarouge

ITRS International Technology Roadmap for Semiconductors

MEB Microscope Electronique a Balayage

MET Microscope Electronique en Transmission

MCP Matériau a Changement de Phase

MWCNT Multi-walled carbon nanotubes (en francais : NTC multifeuillets)

NETD  Noise-Equivalent Temperature Difference (fr. : température équivalente de bruit)
NIST National Institute of Standards and Technology

NTC NanoTubes de Carbone

NUC Non Uniformity Correction (en francais : correction de non-uniformité)
PCB Printed Circuit Board (circuit imprimé, plateforme)

PCM Phase Change Material (en francais : MCP)

PVD Physical Vapor Deposition (en frangais : dépot physique en phase vapeur)
Si Silicium

SWCNT Single-walled carbon nanotubes (en francgais : NTC monofeuillet)

T3D THERMA3D

TIM Thermal Interface Material (en frangais : matériau d’interface thermique)
ua unité arbitraire

VACNT Vertically aligned CNT (en francais : NTC alignés verticalement)

VIS Visible

XGNP  exfoliated graphite nanoplatelets (nanoplaquettes de graphite exfolié)
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Introduction

Les appareils électroniques sont de plus en plus répandus dans tous les secteurs d’activités
(transports, énergie, santé, production, communication...). Par exemple, le nombre d’abonnements
de téléphonie mobile équivaut aujourd’hui au nombre d’humains sur Terre, soit plus de sept
milliards, avec un nombre d’abonnements par habitant de 0,93 dans les pays en « développement »
et de 1,26 dans les pays « développés » (chiffres : International Telecommunication Union 2015),
alors qu’il n’y avait quasiment aucun téléphone mobile vingt ans auparavant. Les appareils
électroniques sont également de plus en plus petits et de plus en plus mobiles. Pour illustrer cette
tendance, on peut citer, par ordre d’apparition sur le marché, les ordinateurs fixes, les ordinateurs
portables, les smartphones, et aujourd’hui les montres connectées. Enfin, conformément a |'esprit
de la loi de Moore qui prévoit une augmentation exponentielle des performances des
microprocesseurs, les capacités de calcul et de mémoire de ces appareils augmentent constamment
afin de traiter des flux de données de plus en plus importants (traitement de textes, de photos puis
de vidéos pour les téléphones mobiles, régulation de plus en plus fine par les calculateurs embarqués
pour la dépollution des moteurs a combustion interne...).

Les performances croissantes des composants électroniques combinées a une diminution de
leur volume et parfois a une intégration 3D (empilement des composants) ménent a des densités de
puissance thermique dissipée croissantes. Or, leur température doit rester en de¢a d’une certaine
limite afin de ne pas dégrader leur durée de vie ni leur performance. La dissipation de chaleur dans
les circuits électroniques est ainsi devenue |'une des principales limites a la poursuite de
I'augmentation de leurs performances (Waldrop, 2016). Pour les composants électroniques
fonctionnant en régime stationnaire, la principale solution consiste a augmenter la conductance
thermique entre les sources de chaleur et la source froide, ce qui permet d’augmenter la puissance
thermique évacuée sans hausse des températures maximales. Pour les composants électroniques
fonctionnant uniquement en régime transitoire, une solution plus simple peut étre d’augmenter leur
inertie thermique afin de lisser les pics de température liés aux phases d’activité du composant.

Cette thése a été supportée par I'Agence Nationale de la Recherche (ANR) dans le cadre du
projet THERMA3D (Thermal Management for 3D electronics) N°ANR-11-NANO-0011. Ce projet a été
retenu lors de I'appel a projet ANR P2N (Nanotechnologies et Nanosystemes) en 2011. Il a démarré
en janvier 2012 et s’est terminé en juin 2015. Le projet THERMA3D (ou T3D) s’inscrit dans la
problématique de la gestion thermique des composants électroniques fonctionnant de maniére
intermittente. L'objectif du projet T3D est de fabriquer et de caractériser thermiquement un systeme
permettant d’augmenter l'inertie thermique d’un composant électronique a encombrement constant
tout en conservant une conductivité thermique proche de celle du silicium plein. Pour ce faire, un
matériau a changement de phase (MCP) solide-liquide est placé dans une cavité au coeur du silicium
afin d’augmenter l'inertie thermique grace a sa chaleur latente de fusion. Une structure en
nanotubes de carbone (NTC) a la conductivité thermique plus élevée que le silicium traverse le MCP
afin de compenser la faible conductivité thermique de ce dernier. Pour plus de clarté, ce dispositif
d’abord appelé «interposeur thermique » a finalement été renommé « amortisseur thermique »
dans le cadre de cette these, terme plus explicite compte tenu de sa vocation a atténuer les
oscillations de température du composant.
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Cing partenaires ont participé au projet T3D. STMicroelectronics, entreprise internationale
majeure de l'industrie des semi-conducteurs, a défini le cahier des charges de I’'amortisseur
thermique. L'unité mixte de recherche IEMN (Institut d’Electronique, de Microélectronique et de
Nanotechnologie) a été en charge de la gravure des cavités dans le silicium ainsi que d’une partie des
travaux relatifs au scellement a basse température et au dép6t de couches minces. La société Kaplan
Energy (aujourd’hui Clauger), jeune entreprise spécialisée dans les MCP, a sélectionné puis fourni la
paraffine utilisée. Le CEA/LITEN (Commissariat a I'Energie Atomique et aux Energies Alternatives /
Laboratoire d’Innovation pour les Technologies des Energies nouvelles et les Nanomatériaux) a
fabriqué les NTC, développé différentes méthodes de densification de ces derniers et réalisé les
différentes étapes de I'assemblage de I'amortisseur (dépo6t de certaines couches minces, intégration
du MCP, connexion des NTC avec les plaques en silicium, scellement). Enfin, 'unité mixte de
recherche CETHIL (Centre d'Energétique et de Thermique de Lyon) était en charge de I'étude
thermique de ces amortisseurs.

Méme si le laboratoire bénéficie d’'une expérience passée importante dans le domaine de la
caractérisation des propriétés thermiques des matériaux, il faut noter que de nombreux dispositifs
ont été transférés a la société Influtherm, spin-off du CETHIL, depuis une quinzaine d’années. Par
ailleurs, les amortisseurs thermiques T3D ont une géométrie particuliere. Dans ce contexte, une
partie de ce travail de thése a consisté a concevoir puis réaliser un banc de caractérisation
thermique. Outre le développement du banc, les objectifs de cette these étaient de développer des
méthodes d’estimation des parametres thermiques d’intérét, de réaliser et d’analyser les essais de
caractérisation thermique des différents échantillons et d’émettre des recommandations pour
améliorer les performances thermiques de I'amortisseur. Dans ce cadre-la, des méthodes de contréle
non destructif par voie optique ont également été développées.

Le premier chapitre de cette thése présente tout d’abord I'étude bibliographique relative aux
différents aspects des amortisseurs thermiques T3D. Le contexte thermique de I'électronique est
exposé, de méme que le principe et le cahier des charges de I'amortisseur thermique T3D. Le
stockage d’énergie par chaleur latente est ensuite abordé. Enfin, les différents moyens d’améliorer la
conduction de la chaleur au sein de I'amortisseur sont présentés. A cette occasion, une vue
d’ensemble des propriétés des NTC ainsi que des matériaux d’interface thermique (TIM) est
proposée. Dans la deuxieme partie de ce chapitre, I'étude théorique et numérique réalisée au début
du projet T3D préalablement a cette these est présentée. Elle permet d’illustrer les plages
d’utilisation optimale mais aussi les limites d’un amortisseur thermique tout en étudiant la sensibilité
de la réponse thermique a différents paramétres.

Le deuxieme chapitre traite de I'ensemble du dispositif expérimental. L’architecture des
différentes générations d’échantillon et les spécifications connues de leurs principaux matériaux
constitutifs sont tout d’abord passées en revue. Le choix du matériel expérimental ainsi que la
conception et les caractéristiques du banc d’essai développé dans le cadre de cette these sont
explicités. Le test comparatif de différentes peintures destinées a opacifier les échantillons et
controler leur émissivité est présenté, puis la procédure d’étalonnage de la mesure de température
par thermographie IR avec la peinture retenue est exposée. Enfin, les échanges thermiques entre
I’échantillon et le banc d’essai sont estimés.

Le troisieme chapitre présente les méthodes de caractérisation développées pour estimer les
propriétés thermiques de I'amortisseur thermique ainsi que les résultats obtenus. La capacité de
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stockage d’énergie thermique par chaleur latente, fonction premiere des amortisseurs, est tout
d’abord étudiée. L’aptitude a conduire la chaleur, seconde fonction principale des amortisseurs, est
ensuite caractérisée et les performances mesurées sont comparées a celles de systémes approchants
dans la littérature. Enfin, des essais de cyclage thermique sont présentés et I'évolution des propriétés
thermiques de I'amortisseur soumis a ce test de vieillissement thermomécanique accéléré est
évaluée.

Le quatrieme et dernier chapitre est consacré principalement aux méthodes de contréle non
destructif par voie optique développées dans le cadre de cette thése. Une étude du comportement
du MCP dans la cavité par semi-transparence a travers le silicium est tout d’abord présentée. La
qualité du scellement reliant les deux plaques en silicium est ensuite analysée grace a des mesures
thermiques et optiques. Puis les propriétés radiatives IR de certains constituants clés des
amortisseurs sont évaluées. La connaissance de ces propriétés permet alors de développer une
méthode de localisation de la plus élevée des deux résistances thermiques d’interface Si/NTC. Enfin,
une méthode de controle non destructif des propriétés mécaniques et thermiques des interfaces
Si/NTC de derniére génération est proposée.
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Chapitre 1. Principe de 'amortisseur thermique et état de I'art

Ce chapitre se divise en deux grandes parties. La premiére partie est consacrée a I'étude
bibliographique des différents aspects relatifs a 'amortisseur thermique. Le contexte thermique de
I’électronique ainsi que I'amortisseur thermique T3D et sa finalité sont tout d’abord présentés. Les
spécificités du stockage thermique par changement de phase solide-liquide sont ensuite abordées.
Enfin, les solutions permettant d’améliorer la conduction de la chaleur au sein du matériau a
changement de phase ainsi qu’a l'interface entre deux composants sont passées en revue et les
caractéristiques des nanotubes de carbone sont exposées.

La deuxieme partie porte sur I'’étude théorique du comportement de I'amortisseur thermique.
Les performances maximales atteignables par un tel systéeme sont tout d’abord analysées au moyen
du concept d’amortisseur idéal. La modélisation de I'amortisseur réel T3D est ensuite présentée.
Enfin, les résultats numériques issus de la modélisation sont discutés et permettent d’expliciter les
avantages mais aussi les limites de I'amortisseur thermique.

1.1 Etude bibliographique

Cette partie présente tout d’abord le contexte actuel de la gestion thermique dans le domaine
de I'électronique, le concept de I'amortisseur thermique ainsi que les applications visées par
STMicroelectronics, le partenaire industriel du projet T3D. Le stockage d’énergie thermique par
chaleur latente de changement de phase solide-liquide, premiére fonction de |'amortisseur
thermique T3D, est ensuite abordé. La troisieme section traite de I'amélioration de la conduction de
la chaleur, ce qui correspond a la seconde fonction principale de I'amortisseur thermique T3D. Les
techniques d’amélioration de la conduction de la chaleur au sein du MCP sont abordées, ainsi que les
caractéristiques des nanotubes de carbones (NTC) et celles des matériaux d’interface thermique
(TIM) auxquels il est pertinent de comparer I'amortisseur thermique T3D. Enfin, dans la derniére
section, les systemes concus pour la régulation thermique des composants électroniques en régime
transitoire au moyen d’un MCP sont comparés a I'amortisseur thermique développé dans le projet
T3D.

1.1.1 Contexte et objectifs de 'amortisseur thermique T3D

1.1.1.1 Contexte thermique de l'électronique

La loi de Moore prévoit le doublement de la densité des transistors et donc des performances
des microprocesseurs tous les deux ans (Moore, 1975). Cette loi exponentielle énoncée de maniére
empirique sur la base des évolutions passées s’est vérifiée dans les années 1970 et 1980 avant d’étre
explicitement choisie comme feuille de route par I'industrie des semiconducteurs a partir des années
1990 (Waldrop, 2016). La figure 1-1 illustre cette tendance avec le nombre de transistors par
microprocesseur, soit plus ou moins la puissance de calcul, qui double tous les deux ans depuis 40
ans. Cependant, cette loi atteint aujourd’hui ses limites, la période de doublement tendant
actuellement vers les trois ans d’aprés Brian Krzanich, PDG d’Intel (Loukil, 2015).

Les deux principales limites physiques a la poursuite de la miniaturisation de I’électronique
sont la dissipation de chaleur et les effets quantiques. Depuis 2004 déja, la fréquence d’horloge,
c’est-a-dire la fréquence d’exécution des opérations par les microprocesseurs, stagne afin de limiter
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la chaleur dissipée (figure 1-1). La seconde limite sera probablement atteinte dans la décennie a venir
lorsque la taille des transistors, aujourd’hui de 14 nm, s’approchera de 2-3 nm soit une dizaine
d’atomes, taille pour laquelle le comportement des électrons est gouverné par les lois de la physique
qguantique, rendant alors les transistors non fiables (Waldrop, 2016). Parallelement a I'augmentation
de la performance des composants électroniques, leur volume diminue constamment, comme le
montre la figure 1-2.
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Figure 1-1. Evolution du nombre de transistors par microprocesseur et de la fréquence d’horloge des
microprocesseurs (Waldrop, 2016).
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Figure 1-2. Evolution de la taille des appareils électroniques avec le temps (Waldrop, 2016).
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Une solution permettant de poursuivre l'augmentation des performances des circuits
électroniques par unité de volume est de passer d’'une intégration 2D, olU les composants sont
disposés dans un méme plan, a une intégration 3D (figure 1-3). Le fait d’empiler les composants
électroniques permet en outre de diminuer la consommation électrique et donc la puissance
thermique générée du fait de la distance réduite entre les différents composants (Dutoit et al., 2013).

Cependant, 'architecture 3D représente une contrainte supplémentaire en termes de gestion
de la chaleur puisque la source froide se retrouve plus éloignée des sources chaudes et car la surface
d’échange avec la source froide rapportée a la puissance thermique générée diminue. La figure 1-4
montre de maniére schématique le flux de chaleur dirigé du haut de I'empilement vers le bas pour
une architecture 3D donnée. Le boitier BGA (Ball Grid Array) constitue la source froide pour les deux
composants électroniques situés au-dessus. Actuellement, I'architecture 3D ne fonctionne qu’avec
des puces mémoire car celles-ci ne générent de la chaleur que lorsqu’elles sont consultées, c’est-a-
dire suffisamment peu fréquemment (Waldrop, 2016).

Figure 1-3. Composants électroniques 3D (source gauche : Fraunhofer [ZM ; milieu : ITRS 2009 ; droite : AES,
Samsung).

Etage mémoire
Etage processeur

-

Flux thermique Etage BGA

Figure 1-4. Exemple de composant électronique 3D congu par ST-Ericsson / CEA et représentation schématique
du flux thermique entre les différents étages (d’apres Vivet et Guérin, 2011).

Les principales causes de défaillance des appareils électroniques sont la température, la
tension et l'intensité électriques, I'humidité, le rayonnement, les vibrations et la poussiére (Pecht,
2008). La température est un des parameétres de premiére importance pour la fiabilité de
I’électronique puisqu’elle est liée a plus de la moitié des défaillances des appareils électroniques
(Anandan et Ramalingam, 2008; Du, 2008).

L'augmentation de la performance et de la puissance électrique consommée des composants
électroniques combinée a leur miniaturisation continue mene a des densités de puissance thermique
croissantes. Cependant, les températures maximales admissibles pour les différents composants
électroniques n’évoluent pas. Ces températures maximales sont propres a chaque type de
composant et a chaque application (téléphonie mobile, avionique, automobile...). Par exemple, pour
une application mobile, une puce mémoire DRAM ne doit pas dépasser 85 °C tandis qu’un
microprocesseur ne doit pas dépasser 125°C de température de jonction, d’aprés
STMicroelectronics. Le non respect des températures maximales admissibles réduit la durée de vie
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du composant électronique. Pour les semi-conducteurs, une hausse de 10 K entraine une réduction
de la fiabilité de 50 % (Jiang et al., 2012).

En plus des températures maximales de jonction, c’est-a-dire de la température de la partie
active des composants, des températures maximales admissibles pour les assemblages de
composants sont également définies pour assurer la fiabilité de ceux-ci. Un exemple de mécanisme
de défaillance liée a la température est la rupture de connexion au niveau des billes et des piliers de
jonction assurant la conduction électrique entre les différents niveaux de I'assemblage. Cette rupture
résulte des contraintes thermomeécaniques liées au coefficient d’expansion thermique différant entre
les différents matériaux constituant I’assemblage.

Enfin, pour des raisons de confort et/ou de sécurité, certaines applications imposent que la
surface externe de l'appareil ne dépasse pas une certaine température de surface pour une
température ambiante donnée, celles-ci dépendant de I'appareil et de I'application. Par exemple, la
température ambiante maximale définie par I'ITRS (International Technology Roadmap for
Semiconductors) pour un smartphone est de 45 °C. La figure 1-5 illustre les différentes températures
évoquées précédemment pour un téléphone. BGA signifie Ball Grid Array et désigne un type de
boitier. PCB signifie Printed Circuit Board, c’est un circuit imprimé ici appelé plateforme.

Processeur : 125 °C

. Mémaoire : 85 °C
Téléphone 45°C L

Puce = Boitier (BGA) : 65 °C

Plateforme (PCB)

Figure 1-5. Températures maximales admises a différents endroits d’un systéme de type téléphone portable
(source : STMicroelectronics).

1.1.1.2 Principe de I'amortisseur thermique T3D

D’une maniere générale, différentes solutions permettent d’évacuer la chaleur générée par les
composants électroniques. Elles peuvent étre classées en deux catégories: les systemes actifs,
assistés mécaniquement ou électriquement (convection forcée, projection d’un spray, systéme
thermoélectrique, thermopompe...), et a l'inverse, les systémes passifs (dissipateurs thermiques,
diffuseurs thermiques...) (Anandan et Ramalingam, 2008). Les systémes actifs permettent d’atteindre
des puissances de refroidissement plus élevées, mais ils sont peu compatibles avec les appareils
électroniques mobiles du fait notamment de leur volume et de leur masse.

Les composants électroniques peuvent fonctionner en régime permanent ou transitoire. En
transitoire, la puissance thermique est générée durant un intervalle de temps et non en continu, ce
qui mene a un pic de température dans le composant électronique. Pour les composants
fonctionnant en régime transitoire, les matériaux a changement de phase (MCP) constituent une
solution simple et légére pour réduire la taille et le colt du systéeme de refroidissement (Anandan et
Ramalingam, 2008). La thése de Romain Hodot (2015) présente une étude bibliographique
exhaustive sur les solutions de refroidissement en régime permanent.

De nombreuses études traitent de la gestion thermique de composants électroniques
fonctionnant en régime transitoire grace a I'intégration de MCP. Tan et Tso (2004) ont ainsi mené
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une étude expérimentale basique sur le refroidissement d’appareils électroniques mobiles de type
ordinateur portable ou PDA (agenda électronique) incluant quatre réservoirs de MCP afin de limiter
la hausse de température résultant d’une utilisation de I'appareil. La chaleur générée par les
composants électroniques est simulée par quatre résistances chauffantes (heater) et les réservoirs
de MCP (PCM) sont situés dans une plaque en aluminium représentant I'appareil électronique (figure
1-6). La surface supérieure du montage est refroidie par convection naturelle avec I'air. Il ressort que
la présence de MCP permet de maintenir la température de puce sous la température maximale
admissible durant 2 h. Le temps caractéristique de fonte du MCP et la quantité de MCP (= 50 cm?)
sont trés supérieures a celles visées par le projet T3D, mais ceci illustre de maniéere simple le principe
de I'écrétage en température au moyen d’'un MCP.

Heat-transferring Healer

hlock

| | PCM

| | | |
‘ |

Aluminum plate

Figure 1-6. Dispositif expérimental reproduisant un appareil électronique avec ses sources thermiques et ses
réservoirs de MCP (Tan et Tso, 2004).

Une surface d’échange importante entre le MCP et son contenant est souhaitable pour obtenir
des puissances de stockage/déstockage d’énergie thermique élevées. Une méthode simple pour
augmenter cette surface d’échange est de disposer des ailettes au sein du MCP, par exemple en
utilisant un dissipateur thermique traditionnel. Cette solution a été étudiée numériquement (Wang
et al.,, 2007) et expérimentalement (Kandasamy et al., 2008; Setoh et al., 2010) dans le cadre du
refroidissement de composants électroniques en régime transitoire. Il ressort que les ailettes
permettent d’abaisser la température des composants électroniques en permettant une vitesse de
fusion plus élevée du MCP, c’est-a-dire une puissance de stockage thermique plus importante. En
revanche, par rapport a un dissipateur thermique classique a ailettes, ces dernieres perdent une
partie de leur surface d’échange avec I'air, ce qui diminue leur puissance de refroidissement en
régime stationnaire. Ceci montre qu’il est préférable d’intégrer le MCP de maniére a dégrader le
moins possible I'’échange thermique du systéme avec la source froide.

Y ——Heat sink filled with PCM
Heat spreader

12.5(HS1) Epoxy Molding Compound

All dimensions are in mm, QFP package size: 14x14

Figure 1-7. Dissipateur thermique intégrant du MCP entre ses ailettes (Kandasamy et al., 2008).
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Afin de conserver la surface d’échange élevée entre le dissipateur thermique et I'air tout en
intégrant le MCP, Jaworski (2012) a développé un systéme d’ailettes cylindriques creuses remplies de
MCP (figure 1-8). Grace a la surface d’échange air/métal élevée, ce systéme destiné au
refroidissement de I'électronique permet de diminuer la résistance thermique entre le dissipateur et
I'air en régime stationnaire par rapport a un dissipateur thermique classique auquel est ajouté du
MCP (figure 1-7). En régime transitoire, I'inertie thermique supplémentaire liée a la chaleur latente
du MCP permet de ralentir la montée en température lors d’un pic de puissance ou lors d’une
défaillance de ventilateur par exemple. La puissance de stockage du MCP est élevée grace a la
surface d’échange importante entre le MCP et le dissipateur. Cette solution montre qu’une
géomeétrie bien choisie pour le MCP et la structure conductrice peut améliorer notablement les
performances du systeme a la fois en régime stationnaire et en régime transitoire.

Thin-walled
pipes filled —
with PCM Pipe-fin
heat
"'/ spreader

PCB Microprocessor—heat source

Figure 1-8. Dissipateur thermique a ailettes cylindriques creuses contenant du MCP (Jaworski, 2012).

Toujours dans l'optique d’améliorer la puissance instantanée maximale que le MCP peut
stocker, Shaikh et Lafdi (2010) ont disposé des matériaux de conductivité thermique élevée dans et
autour du MCP. Leur systeme dédié a la protection de I'électronique transitoire contre les pics de
température consiste en un boitier en carbone de conductivité thermique élevée délimitant trois
compartiments contenant du MCP et des NTC (figure 1-9). Le tout est relié a une source chaude et
une source froide via un matériau d’interface thermique (TIM) intégrant lui aussi des NTC. Trois cas
sont étudiés expérimentalement, avec ou sans TIM et avec ou sans les NTC dans le MCP. |l ressort
que la température de la source chaude est abaissée par la présence de NTC dans le MCP mais
surtout par la présence des TIM. Ceci montre qu’en plus de comporter des surfaces d’échange
thermique importantes avec le MCP, la matrice doit étre bien connectée thermiquement a la source
chaude.

Heat Source

SENENEENEENEEEEEENEE hlulﬁplt‘ PCMs [ll]pi‘{l

Carbon Nanoparticle with Carbon Nanomaterials

Film (exaggerated
thickness) Carbon-Carbon
Composite Enclosure
LJENNEEEEENENENEEEEEE
Coolant Inlet i =—» Coolant Outlet

Cooling Plate

Figure 1-9. Structure en carbone contenant du MCP et des NTC (Shaikh et Lafdi, 2010).
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Une solution permettant d’obtenir une grande surface d’échange avec le MCP relativement au
volume de MCP ainsi qu’une matrice de conductivité thermique élevée et bien connectée a la source
chaude a été développée par Muratore et al. (2012). lls ont conduit I'étude d’un réseau de
microréservoirs de MCP (40 um de diametre, 10 um de profondeur) inclus a la surface d’un substrat
en silicium pour le controle de la température de cette méme surface lors de sollicitations
thermiques transitoires courtes (figure 1-10). Il ressort que cette solution permet de stabiliser la
température de surface pour les sollicitations thermiques considérées. Cependant, la quantité
d’énergie stockée par chaleur latente par unité de surface (0,08 J cm™) est nettement plus faible que
celle visée dans le projet T3D (= 2 J cm?).

Figure 1-10. Réseau de réservoir de MCP avant (gauche) et aprés (droite) remplissage avec le MCP (Muratore et
al., 2012).

Différents systémes consistant en une matrice en carbone (graphite, mousse de carbone...)
contenant du MCP ont été développés (Alshaer et al., 2015; Mills et al., 2006), mais aucun systeme
identique a I'amortisseur thermique T3D n’a été identifié lors de la recherche bibliographique. Les
systemes les plus proches sont des TIM de type tapis de nanotubes de carbone alignés verticalement
(VACNT) et contenant du MCP de type paraffine (Cola et al., 2008). Cependant, I'objectif du MCP est
de diminuer la résistance thermique d’interface substrat/NTC et non de stocker de I'énergie
thermique. De plus, contrairement au projet T3D, les NTC ne sont pas densifiés, ou alors tres
légerement et de maniere involontaire et désordonnée.

L'amortisseur thermique développé dans le projet T3D a pour vocation d’écréter les pics de
température des composants électroniques fonctionnant de maniére intermittente tout en
conduisant efficacement la chaleur en son sein. A cet effet, il comporte du matériau a changement
de phase (MCP) et des nanotubes de carbone (NTC). Cette structure hybride MCP/NTC est intégrée
dans un boitier en silicium (Si) (figure 1-11). La chaleur latente de fusion du MCP doit permettre de
stocker I'énergie excédentaire lors d’un pic de puissance et ainsi d’assurer la premiere fonction de
I"amortisseur thermique qu’est I'écrétage en température. Cette énergie est relachée lors de la
solidification du MCP lorsque le composant électronique fonctionne a puissance moindre ou nulle. La
conductivité thermique élevée des NTC doit permettre de compenser la faible conductivité
thermique du MCP et ainsi d’assurer la deuxiéme fonction de I'amortisseur qu’est la conduction de la
chaleur a travers le dispositif. Les NTC ne sont pas simplement dispersés dans le MCP ; au contraire,
ils sont liés a chacune des deux plaques de silicium via une interface Si/NTC spécifique dans le but de
conduire efficacement la chaleur entre celles-ci.
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Interface capot/NTC = Capot Si

NTC m=<— Scellement
MCP Air
Interface base/NTC \ Base Si

Figure 1-11. Représentation schématique de 1’amortisseur thermique T3D vu en coupe.

Le cahier des charges founi par STMicroelectronics fait état de pics de puissance compris entre
2 W et 30 W pour les applications visées (tableau 1-1). La fréquence de ces pics thermiques est
comprise entre 0,1 Hz et 10 Hz et correspond a la fréquence d’allumage/extinction des composants
électroniques visés. Les puissances moyennes dissipées sont de I'ordre de 0,1 W cm™ pour des puces
mémoires et 100 W cm™ pour des puces logiques comme les processeurs (STMicroelectronics).

Tableau 1-1. Puissance pic des applications visées par STMicroelectronics dans le projet T3D.

.. Puissance dissipée par les Evolution de la puissance
Application N . R
composants actuels dissipée prévue a 3 ans
Téléphonie mobile 2-3W =10 W
Multimédia 5-15 W =30 W

L'intégration des futurs amortisseurs thermiques aux assemblages électroniques est envisagée
de différentes manieres par STMicroelectronics :

- Cavité creusée dans la puce active avec un capot rapporté

- Cavité creusée dans une plaque de silicium avec la puce active servant de capot

- Cavité creusée dans une plaque de silicium avec un capot rapporté, le tout formant un
composant indépendant comme I'amortisseur thermique de la figure 1-11. Le tout serait
ensuite assemblé par collage direct a la puce active. Cette derniére possibilité est
envisagée plus sérieusement par ST pour des raisons de faisabilité industrielle.

Deux positions sont envisagées par ST pour I'amortisseur thermique : entre la source chaude
et la source froide dans le cas d’une intégration 3D des composants électroniques, ou a c6té de la
source chaude mais sans étre sur le chemin thermique vers la source froide dans la cadre d’une
architecture classique. Dans tous les cas, le MCP doit étre localisé au plus proche des sources de
chaleur ou « point chauds » afin d’écréter la température a I’endroit ou elle est critique, et non au
niveau du PCB. Pour le cas de I'amortisseur thermique situé entre les sources chaudes et froides,
I'objectif est que la conduction de la chaleur par les NTC soit aussi bonne qu’avec du silicium pur.
Dans le cas de cavités de profondeur /=150 um, cela correspond a une résistance thermique de
surface d’environ /g/Ag = 10° m* K W™,

L'objectif de 'amortisseur thermique T3D est donc d’augmenter I'inertie thermique volumique
du composant électronique grace a la chaleur latente du MCP tout en maintenant une conductivité
thermique élevée entre le composant et le MCP d’une part et entre le composant et la source froide
d’autre part, ce grace aux NTC. Il est a souligner que I'amortisseur thermique est destiné aux
composants électroniques fonctionnant en régime transitoire uniquement, l'inertie thermique ne
jouant aucun réle en régime permanent.
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Aprés avoir présenté I'amortisseur thermique développé dans le projet T3D ainsi que son
contexte, la section suivante aborde les différents types de MCP ainsi que certaines de leurs
propriétés physiques.

1.1.2 Stockage thermique par chaleur latente

Différents phénomeénes physiques ou chimiques permettent de stocker de la chaleur de
maniere réversible : chaleur sensible, chaleur latente, sorption, réactions chimiques... Le principe
d’un matériau a changement de phase (MCP) solide-liquide a été retenu par les partenaires du projet
T3D afin d’assurer la fonction de stockage de I'énergie thermique excédentaire sous forme de
chaleur latente de fusion. Dans cette section, les différents types de MCP sont abordés. Quelques
applications utilisant du MCP sont ensuite présentées, ainsi que le phénomeéne de surfusion et I'effet
de sollicitations thermiques répétées sur le MCP.

Dans le domaine de I'énergie et des transferts thermiques, le terme MCP désigne un matériau
utilisé pour sa capacité a absorber ou délivrer une grande quantité d’énergie sur un intervalle de
température restreint grace a sa chaleur latente de changement de phase. Les différents
changements de phase possibles sont les suivants : solide-liquide, liquide-vapeur, solide-vapeur et
solide-solide, ce dernier correspondant a un changement de structure cristalline. Le changement de
phase solide-solide possede une chaleur latente généralement plus faible que celle du changement
de phase solide-liquide (Mehling et Cabeza, 2008). Le changement de phase liquide-vapeur, bien que
possedant généralement une chaleur latente élevée, n’est pas utilisé pour stocker de I'énergie
thermique dans des systemes fermés du fait de la grande différence de masse volumique entre les
deux phases entrainant des variations de pression importantes et par conséquent une température
variable au cours du changement de phase. Il en est de méme pour le changement de phase solide-
vapeur. En revanche, la variation de volume lors de la fusion-solidification d’un MCP est en général
inférieure a 10 %. Pour un systeme fermé pouvant contenir la phase la plus volumineuse,
généralement la phase liquide, la variation de pression associée a la fusion-solidification est
suffisamment faible pour que la température de changement de phase n’en soit pas affectée. Dans le
cas d’un corps pur ou d’un eutectique, cette température de changement de phase est constante et
est nommée température de fusion. Pour un mélange non eutectique, le changement de phase
s’étale sur une plage de température.

Les applications des MCP sont nombreuses. L’eau (H,0) constitue probablement le MCP le plus
ancien utilisé par 'homme. En effet, I'utilisation d’eau comme MCP solide-liquide sous forme de
neige ou de glace pour la conservation de denrées alimentaires est attestée du temps des Romains
ainsi que dés 2000 ans avant J.-C. dans la région de I'Euphrate (Delaire, 2012) et remonte sans doute
a bien avant encore. Son utilisation est encore trés répandue aujourd’hui : glace sur les étals de
poisson, glagcons dans le pastis... Une autre application trés ancienne et tres répandue de I'eau
comme MCP est la régulation de température grace a la forte chaleur latente d’évaporation de I'eau,
qgue ce soit la température corporelle (transpiration) ou la température de cuisson des aliments
(cuisson a I'eau, a la vapeur, au bain-marie...).

A ces applications traditionnelles s’ajoutent les applications développées a I'’époque moderne
pour les MCP solide-liquide, notamment dans le domaine du stockage d’énergie solaire ou d’énergie
excédentaire en heures creuses, de la régulation thermique passive des batiments (MCP intégré dans
les murs: « BASF-Micronal » commercialisé depuis 2000, « Dupont de Nemours-Energain »
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commercialisé depuis 2008), de la protection thermique de produits sensibles (aliments, produits
biologiques et médicaux) et de la protection thermique d’appareils électroniques (Zalba et al., 2003).

Les MCP solide-liquide peuvent étre classés en matériaux organiques (paraffines, acides gras,
alcools de sucre...) et inorganiques (sels hydratés, eau, métaux...) et ils peuvent se trouver sous forme
de corps pur ou de mélange de plusieurs corps, eutectique ou non (figure 1-12). Les caractéristiques,
avantages et inconvénients des différents types de MCP sont détaillés dans la littérature (Abhat,
1983; Dincer et Rosen, 2002; Mehling et Cabeza, 2008; Zalba et al., 2003).

Parmi tous les paramétres menant au choix d’'un MCP, deux critéres primordiaux sont la
température de changement de phase et I'enthalpie massique ou volumique de changement de
phase. La figure 1-13 présente différentes familles de MCP couramment utilisés en fonction de ces
caractéristiques. Il ressort que globalement, I'enthalpie volumique de fusion augmente avec la
température de fusion du MCP. Une multitude d’autres criteres comme la tendance a la surfusion
(phénomene décrit ci-aprés), la toxicité, la compatibilité chimique avec les autres matériaux
employés, le co(t, etc., sont également pris en compte lors de la sélection du MCP (Abhat, 1983). Le
MCP retenu par la société Kaplan Energy pour le projet T3D est une paraffine (détails dans la section
2.1.3.2). Les paraffines présentent en effet plusieurs avantages, notamment une pression de vapeur
faible durant la fusion, une bonne stabilité chimique, une faible tendance a la surfusion et un faible
co(t d’achat (Shi et al., 2013).

Matériaux pour le stockage thermique

Chaleur sensible Chaleur latente Energie chimique

| | | |

Solide-Solide Solide-Liquide Solide-Vapeur Liquide-Vapeur
| |
Organique Inorganique

| | | |

Eutectique ou Mélange non Eutectique ou Mélange non
Corps pur eutectique Corps pur eutectique
| | |
Paraffines Acides gras

Figure 1-12. Classification des matériaux pour le stockage thermique (d’aprés Zalba et al., 2003). En gras : MCP
retenu pour I’amortisseur thermique T3D.
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Figure 1-13. Plages de température de fusion et d’enthalpie volumique de fusion de différentes familles de MCP
(source : ZAE Bayern).

Lorsqu’un solide est chauffé, il fond toujours a la méme température appelée température de
fusion pour une pression donnée. En revanche, lors du refroidissement, il arrive que le matériau
reste a I'état liquide a une température inférieure a la température de fusion: c’est I'état de
surfusion. Le degré de surfusion est défini comme la différence entre la température de fusion et la
température du liguide surfondu (Dumas, 2002). Le degré de surfusion peut atteindre 20 K pour un
volume d’eau de I'ordre du mm? et méme 40 K pour I'eau et plusieurs centaines de kelvins pour les
métaux pour des volumes de I'ordre du um? (Schiilli, 2011).

La surfusion est due au fait que les cristaux initiaux doivent dépasser une taille critique pour
continuer a croitre, c’est-a-dire qu’une barriére d’énergie doit étre franchie pour que la cristallisation
du MCP ait lieu. La rupture de surfusion ou rupture de métastabilité peut intervenir suite a des
vibrations mécaniques, des chocs, des ultrasons, suite a un ensemencement (nuclei a partir desquels
commence la cristallisation) ou de maniére spontanée lorsque la température est suffisamment
basse. En effet, la barriere d’énergie diminue lorsque la température baisse ou lors de la présence
d’un solide étranger comme une paroi ou des impuretés. Le degré de surfusion dépend du MCP, il
diminue avec I'augmentation du volume de MCP et avec la présence d’agents nucléants mais il
dépend peu de la pression. Enfin, la surfusion présente un caractere stochastique, c’est-a-dire que le
degré de surfusion ne sera a priori pas identique pour deux essais ou deux systémes identiques
(Dumas, 2002). La figure 1-14 présente une courbe schématique de chauffe et de refroidissement
d’un MCP avec surfusion.
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Figure 1-14. Courbe de température d’un corps pur ou d’un eutectique avec surfusion lors du refroidissement.

Les propriétés du MCP peuvent évoluer au fil des cycles de chauffe/refroidissement subis. Il en
est ainsi du degré de surfusion (Dumas, 2002) et de la chaleur latente de fusion (Abhat, 1983). Par
exemple, I'énergie thermique stockée sous forme latente par le sel hydraté Na,SO,-10H,0
(anciennement sel de Glauber) a diminué de 74 % aprées seulement 40 cycles thermiques alternant
entre 27 °C et 38 °C (Marks, 1980). Les paraffines sont réputées moins sensibles au cyclage
thermique que les sels hydratés. Un cyclage thermique de paraffines et d’acide laurique (acide gras)
comprenant 120 cycles n’a montré aucune dégradation du MCP (Abhat, 1983). De méme, la chaleur
latente de deux mélanges de paraffines est restée constante a +/-2 % prés aprés 900 cycles
thermiques alternants entre 28 °C et 70 °C (Hadjieva et al., 1992). Cependant, les essais menés sur
deux paraffines commerciales montrent une diminution de la chaleur latente de I'ordre de 20 %
aprés 600 cycles thermiques (Shukla et al., 2008). De méme, la chaleur latente de la paraffine
commerciale testée par Sharma et al. (2002) a diminué d’environ 25 % apreés 1500 cycles thermiques.
Ceci montre que toutes les paraffines ne se comportent pas de la méme maniére face au cyclage
thermique. Ce point est donc également important pour la paraffine retenue pour le projet T3D.

La conductivité thermique des MCP organiques tels que la paraffine retenue pour
I'amortisseur thermique T3D étant faible, la section suivante présente différents moyens pour
améliorer la conduction de la chaleur au sein du MCP.

1.1.3 Amélioration de la conduction de la chaleur

1.1.3.1 Techniques d’augmentation de la conductivité thermique du MCP

La conductivité thermique des MCP organiques solide-liquide est faible (Shi et al., 2013). Celle
de la plupart des paraffines utilisées comme MCP est comprise entre 0,15 et 0,35 W m™ K" & I'état
solide (Abhat, 1983; Zalba et al., 2003). Parmi les paraffines passées en revue par Zalba et al. (2003),
celles pour lesquelles les conductivités thermiques a I'état solide et a I'état liquide sont disponibles
montrent que la conductivité thermique a I’état liquide est légérement plus faible qu’a I'état solide,
avec environ 0,15 W m™ K contre environ 0,35 W m™ K™. Shi et al. (2013) ont également constaté
cette tendance qu'’ils attribuent a la destruction du réseau cristallin de la paraffine lors de la fusion.

La vitesse de stockage/déstockage de I'énergie sous forme de chaleur latente dépend de la
résistance thermique entre le front de fusion/solidification du MCP et le contenant du MCP, elle-
méme dépendant de la distance entre le front et le contenant et de la conductivité thermique du
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MCP. Cette problématique du temps de réponse du systeme est par exemple présente dans le cadre
du stockage d’énergie solaire thermique ou de la régulation thermique de I'électronique. Elle a
motivé de nombreuses études portant sur I'augmentation de la conductivité thermique du MCP par
adjonction d’'un matériau de conductivité thermique élevée au sein de celui-ci, appelé ici dopant. Ces
matériaux dopant la conductivité thermique peuvent prendre la forme de particules dispersées dans
le MCP ou d’une matrice conductrice fixe remplie de MCP.

Khodadadi et al. (2013) ont rédigé une synthése des différentes études traitant de
I"augmentation de la conductivité thermique du MCP par adjonction de structures nanométriques de
conductivité thermique élevée. Ces suspensions colloidales sont constituées de nanostructures en
carbone (NTC mono- et multifeuillets, nanofibres, nanoplaquettes, flocons de graphene, cf. figure
1-15), de nanoparticules métalliques oxydées ou non (alumine Al,0;, oxyde de magnesium MgO,
dioxyde de titane TiO,, oxyde de cuivre CuO, aluminium Al, argent Ag, cuivre Cu, carbone-cuivre
C/Cu) et de nanofils (argent Ag).

Figure 1-15. Gauche : image MEB de nanoplaquettes de graphite exfolié (xGNP) ; droite : image MET d’un
flocon de graphéne (d’apres Shi et al., 2013).

La plupart des résultats montrent que la conductivité thermique du MCP est augmentée de
maniere nettement plus importante avec les structures en carbone plutét qu’avec les nanoparticules
de métal et d’'oxyde métallique, méme agglomérées. Ceci est di a la morphologie des structures
carbonées dont au moins une dimension est grande devant les autres, ce qui permet a la chaleur de
parcourir rapidement cette distance, tandis que les nanoparticules ont une forme plus sphérique.
Cependant, la quasi-totalité de ces études montrent que la conductivité thermique du MCP ainsi
dopé (notée A) ne dépasse pas le double de celle du MCP pur (Ay) pour des fractions massiques en
matériau dopant comprises entre 0 et 10 % (figure 1-16).

Un effet dopant plus marqué (A/A, = 10) est rapporté pour de la paraffine avec des xGNP
(nanoplaquettes de graphite exfolié) a hauteur de 5% en volume (Xiang et Drzal, 2011) ainsi que
10 % en masse (Shi et al., 2013). La conductivité du MCP ainsi dopé atteint environ 2,5 W mtK? ce
qui reste un a deux ordres de grandeur inférieur a la conductivité thermique des métaux ou du
silicium, et ce méme lorsque le seuil de percolation est atteint, c’est-a-dire lorsque les éléments
dopants de conductivité thermique élevée forment un réseau interconnecté. Ceci est di aux
résistances thermiques d’interface entre les éléments dopants en contact les uns avec les autres,
traduction d’un mauvais couplage phononique entre eux faute de liaisons covalentes (Shi et al.,
2013).
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Figure 1-16. Facteur d'augmentation A/4, (ici k/ky) de la conductivité thermique du MCP en fonction de la
fraction massique (@,,) de matériau dopant nanométrique (Khodadadi et al., 2013). CNF, CNT, xGNP, NP et
NW signifient respectivement nanofibres de carbone, nanotubes de carbone, nanoplaquettes de graphite exfolié,
nanoparticules et nanofils.

Dans l'article de synthese de Khodadadi et al. (2013), I'étude de Weinstein et al. (2008) se
démarque nettement des autres par un effet dopant trés important pouvant atteindre une valeur de
A/Ap =120 avec 5 % en masse de nanofibres de carbone dans le MCP. Cependant, les nanofibres de
carbone utilisée sont fabriquées ensemble par croissance sur un substrat catalytique et les auteurs
rapportent que pour une des trois formes de nanofibres fabriquées, celles-ci peuvent former une
structure commune poreuse. Il en est probablement de méme pour les deux autres formes car les
valeurs de conductivité thermique obtenues sont trés supérieures aux autres études ol les matériaux
dopants ne sont pas liés par des liaisons covalentes.

Les matrices conductrices fixes peuvent étre constituées de cuivre, d’aluminium, de nickel,
d’acier, d’inox, de fibres de carbone, de graphite, d’alumine, etc., et elles peuvent prendre des
formes variées : ailettes, nids d’abeille, mousses, laine, gaze, plaques, fibres organisées en brosse...
(revue de Fan et Khodadadi, 2011). Les matrices en graphite (figure 1-17) imprégnées de MCP sont
décrites comme étant une solution performante du fait de leur conductivité thermique élevée
(A/Ay = 20-130), de leur fraction volumique de MCP élevée et leur simplicité de fabrication (Mills et
al., 2006). Le méme ordre de grandeur (A/A, = 50-100) est rapporté par Mehling et Cabeza (2008).

Il a été montré expérimentalement que des fibres de carbone disposées en brosse avec les
fibres paralléles au flux thermique permettent d’atteindre une conductivité thermique plus élevée
gu’avec des fibres de carbone dispersées aléatoirement dans le MCP (Fukai et al., 2000). Le méme
principe est valable aux échelles plus grandes, comme l’illustre |'utilisation de caloducs pour le
stockage d’énergie solaire thermique, ce qui permet de conduire efficacement la chaleur au cceur du
MCP (Robak et al., 2011).

36

Cette thése est accessible a I'adresse : http://theses.insa-lyon.fr/publication/2016LYSEI100/these.pdf
© [C. Kinkelin], [2016], INSA Lyon, tous droits réservés



Figure 1-17. Images MEB avec deux grossissements différents de la région centrale d’une matrice de graphite
ouverte pour visualisation des particules de graphite imbriquées les unes dans les autres (Mills et al., 2006).

En conclusion, la dispersion dans le MCP d’un matériau conducteur sous forme de petites
entités (particules, nanofibres...) ne permet pas d’augmenter significativement la conductivité
thermique du MCP, méme lorsque les particules dopantes sont suffisamment nombreuses pour
former un réseau continu (seuil de percolation), et méme lorsque celles-ci ont une conductivité
thermique propre trés élevée (NTC par exemple). Ceci est di a la résistance thermique d’interface
entre les éléments conducteurs qui est importante en I'absence de liaisons covalentes entre eux. Il
ressort cependant que parmi les différents matériaux visant a améliorer la conductivité thermique du
MCP, le carbone est parmi les meilleurs, notamment les NTC grace a leur capacité a transporter la
chaleur dans une direction privilégiée.

Pour le projet T3D, la solution retenue pour améliorer la conduction de la chaleur consiste en
des NTC reliant directement les deux plaques en silicium. Ceci doit permettre de conduire la chaleur
de la maniere la plus directe possible tout en minimisant le nombre de résistances thermiques
d’interface a deux, a chaque interface Si/NTC. La section suivante présente les propriétés des
nanotubes de carbone.

1.1.3.2 Caractéristiques des NTC

Un nanotube de carbone (NTC) peut étre vu comme un feuillet de graphene enroulé de
maniere a former un cylindre creux. Les atomes de carbone forment un réseau hexagonal, comme
pour le graphite. Les NTC peuvent compter un seul feuillet (SWCNT : single-walled carbon nanotube)
ou plusieurs feuillets (MWCNT : multi-walled carbon nanotube) disposés de maniere concentrique
comme le montre la figure 1-18. Les NTC ont un diamétre compris entre 1 et 100 nm. Leur longueur
est souvent supérieure a 1 um et elle peut largement dépasser 1 mm (par exemple 6 mm pour lvanov
et al., 2006), ce qui leur confére un facteur de forme (ratio longueur/diamétre) particulierement
important.

Différentes géométries d’enroulement, ou chiralités, ou hélicités, sont possibles (figure 1-19).
La chiralité et le diametre influent sur les propriétés du nanotube, par exemple sur son caractere
métallique ou semi-conducteur (Dresselhaus et al., 1995). La longueur, le diameétre et la chiralité sont
les trois parametres définissant un nanotube.
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Figure 1-18. Modélisations d'un nanotube de carbone bi-feuillet (a gauche) et d’un feuillet de graphéne (2
droite). Images E. Flahaut; V. Bouchiat/CNRS Phototheque.

Figure 1-19. Réprésentation schématique de trois possibilités de chiralité pour un SWCNT (d’aprés Dresselhaus
et al., 1995).

Les NTC se distinguent des fibres de carbone par leur diameétre et leur structure ainsi que par
leurs propriétés thermiques. Les phénoménes quantiques sont dominants pour les NTC tandis que
les propriétés classiques du graphite massif s’appliquent pour les fibres de carbone de diamétre
important (diamétre > 1000 nm) (Endo et al., 2013). A noter qu’il existe également des nanotubes
composés a partir d’autres atomes ou molécules que le carbone : oxyde de titane TiO,, silice SiO,
(Pouget, 2006), silicium Si (Park et al., 2009), nitrure de bore BN (Maguer, 2007), etc.

Les NTC ont des propriétés mécaniques, électriques et thermiques exceptionnelles (Marconnet
et al., 2013), ces derniéres étant détaillées dans la suite. En revanche, et malgré la relative nouveauté
de ce matériau et donc le faible recul sur leur toxicité, il est déja avéré que les NTC sont
génotoxiques, c’est-a-dire qu’ils induisent des lésions génétiques (dégradation de I’ADN, mutations,
aberrations chromosomiques...), qu’ils perturbent le systéme de division cellulaire, et certains NTC
sont déja classés par le CIRC (Centre International de Recherche sur le Cancer) comme peut-étre
cancérogenes pour ’homme et cancérogenes pour I'animal de laboratoire (Grosse et al., 2014).

La conductivité thermique des NTC individuels (SWCNT et MWCNT) déterminée
expérimentalement & la température ambiante est comprise entre 34 et 13 350 W m™ K™ selon les
études, la plupart des valeurs étant comprises entre 500 et 3000 W m™ K™ (Marconnet et al., 2013).
Ces valeurs de conductivité thermique sont calculées avec une section correpondant a [l'aire
délimitée par le tube externe du NTC, soit nd?/4, avec @ le diametre externe du NTC. La conductivité
thermique des MWCNT est réputée décroitre avec I'augmentation du nombre de feuillets (Balandin,
2011).

La conductivité thermique élevée des NTC est remarquable car elle peut étre supérieure a la
conductivité thermique du matériau macroscopique le plus conducteur a température ambiante, le
diamant monocristallin (2300 W m™ K), alors que la conductivité thermique des nanofils est
généralement inférieure a celle du matériau macroscopique a cause des différences dans le transport
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de phonons a ces échelles (Balandin, 2011). Dans les matériaux en carbone, la chaleur est
transportée principalement par les phonons, c’est-a-dire par les vibrations des atomes au sein du
réseau cristallin, et peu par les électrons, méme pour le graphite qui a pourtant des propriétés
métalliques (Balandin, 2011).

La conductivité thermique des NTC dépend de la température, de la géométrie du NTC
(chiralité, diametre, longueur) et de la qualité du réseau cristallin (défauts, impuretés). La
conductivité thermique des NTC (SWCNT et MWCNT) est maximale aux alentours de la température
ambiante (Marconnet et al., 2013). La figure 1-20 illustre cette tendance pour un nanotube mono-
feuillet (SWCNT) individuel ainsi que I'effet de la longueur sur la conductivité thermique. A mesure
que la longueur des NTC augmente et dépasse le libre parcours moyen des phonons, le régime de
conduction de la chaleur passe de ballistique a diffusif. Dans le cas du régime diffusif, la conductivité
thermique ne dépend plus de la longueur du NTC. Lorsque le diametre augmente, les résultats
expérimentaux montrent que la conductance thermique augmente mais que la conductivité
thermique avec comme surface de référence n@*/4 diminue (Marconnet et al., 2013). La chiralité
d’un nanotube est difficile a déterminer expérimentalement. Elle peut entrainer une variation de la
conductivité thermique pouvant atteindre 20 %. La présence de défauts ou d’impuretés dans le
réseau cristallin diminue la conductivité thermique de maniére significative, cette diminution
pouvant dépasser un facteur 2 pour de faibles concentrations de défauts (Marconnet et al., 2013).
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Figure 1-20. Conductivité thermique (k) d’'un SWCNT individuel en fonction de la température 7 et de la
longueur L calculée a partir d’un modéle empirique basé sur des données expérimentales. Une variation de
chiralité peut entrainer une variation pouvant atteindre 20 % (Pop et al., 2006).

Afin d’exploiter au mieux la conductivité thermique élevée des NTC individuels, ceux-ci
peuvent étre disposés parallelement les uns aux autres de maniére a former un réseau ou tapis de
NTC verticalement alignés ou VACNT (vertically aligned carbon nanotubes) reliant les deux surfaces
entre lesquelles une conduction efficace de la chaleur est souhaitée. La conductivité thermique des
tapis de VACNT mesurée expérimentalement varie de 0,14 W m™ K" 3 267 W m™ K selon les études
(Marconnet et al., 2013). A noter que la conductivité des VACNT a tendance a diminuer avec la
longueur des NTC. Une explication possible a cela est 'augmentation du nombre de défauts avec la
longueur des NTC a concentration de défaut constante (Marconnet et al., 2013). Pour les études ou il
n’était pas possible de distinguer la résistance thermique propre du tapis de VACNT des résistances
thermiques d’interface entre le tapis de VACNT et les substrats se trouvant aux deux extrémités de
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ce tapis, la résistance thermique totale de I'ensemble mesurée vaut entre 510°m?KW™ et
6 10° m? K W (Marconnet et al., 2013).

Les résistances thermiques d’interface entre les NTC et les matériaux a leurs extrémités sont
du méme ordre de grandeur voire nettement supérieures a la résistance thermique des seuls VACNT
selon les études (Marconnet et al., 2013). Ceci est d{ au fait que tous les NTC ne sont pas forcément
en contact avec l'interface (rugosité du tapis de NTC et de la surface de contact), mais aussi au
couplage phononique imparfait entre la structure massive 3D que constitue le substrat et la structure
quasi 1D que constitue le NTC (Marconnet et al., 2013).

De plus, le contact NTC/NTC au sein du tapis de VACNT (résultant d’imperfections
géomeétriques) peut augmenter la résistance thermique de celui-ci par augmentation du nombre de
sites de diffusion de phonons ou par amortissement de certains modes phononiques au sein des
nanotubes (Marconnet et al., 2013). Ces phénomeénes sont en compétition avec la diminution de la
résistance thermique du VACNT grace au chemin thermique additionnel que peut fournir un contact
NTC/NTC dans le cas de NTC non connectés aux deux extrémités. La figure 1-21 illustre ces deux
effets concurrents.

(a) (c)

The:ter

.
Theatsimk

Figure 1-21. (a) Représentation schématique d’un NTC en contact avec les sources chaude (heater) et froide
(heat sink) et d’un second NTC en contact avec le premier NTC et la seule source froide. (b) Schéma des
résistances thermiques illustrant le bénéfice pour la conduction thermique que constitue le second NTC, celui-ci
ouvrant un second chemin pour la chaleur malgré une résistance thermique de contact NTC/NTC « Reontaet »-
(c) Schéma des résistances thermiques illustrant par une résistance additionnelle « Ryeseee » le déficit pour la
conduction thermique engendrée par la diffusion des porteurs d’énergie ou phonons a I’endroit du contact
NTC/NTC (image : Marconnet et al., 2013).

En conclusion, la conductivité thermique des NTC individuels peut atteindre des valeurs
exceptionnellement élevées, de I'ordre de 3000 W m™ K™. Cependant, plusieurs facteurs limitent les
performances thermiques expérimentales des tapis de NTC alignés verticalement (VACNT) enserrés
entre deux substrats: la présence de résistances thermiques d’interface NTC/substrat aux deux
extrémités du tapis de NTC, les interactions tube/tube et la présence de défauts et d’impuretés au
sein de la structure cristalline des NTC.

La structure de I'amortisseur thermique T3D présente des similarités importantes avec les
VACNT. Ces derniers sont actuellement développés entre autres pour servir de matériau d’interface
thermique ou TIM (matériau placé entre deux composants électroniques pour faciliter la conduction
de la chaleur entre eux). De plus, il a été vu que les résistances thermiques d’interface entre les tapis
de NTC et les surfaces les enserrant sont un point critique pour la conduction thermique des VACNT.
L'amortisseur thermique pouvant également étre situé entre deux composants électroniques, la
section suivante traite des résistances thermiques associées aux TIM, y compris ceux de type VACNT.
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1.1.3.3 Matériaux d’interface thermique et résistance thermique d’interface

Lorsque deux solides sont en contact, la surface de contact effective est bien inférieure a la
surface de contact apparente S,,, du fait des défauts de planéité et de la rugosité de chaque surface
(figure 1-22). La conduction de la chaleur par les contacts solide/solide est efficace. En revanche, au
niveau des zones d’air, la conduction de la chaleur peut étre trées faible et le transfert de chaleur par
rayonnement entre les surfaces y est négligeable (Lienhard, 2011).

Sapp

air
[]

Matériau 1

Matériau 2

Figure 1-22. Illustration schématique de la planéité imparfaite (gauche), de la rugosité des deux surfaces en
contact (droite) ainsi que de la constriction du flux thermique principal en I’absence de matériau d’interface
thermique. Les déformations sont exagérées.

La zone d’interface entre les deux matériaux peut étre représentée par une résistance
thermique d’interface totale Ry, en série avec les résistances thermiques propres des matériaux
11/(A1Sapp) € 1/ (A3Sqp,) (avec I; et [, les épaisseurs des matériaux 1 et 2, et A; et A; leurs conductivités
thermiques), ainsi que par une résistance thermique d’interface de surface r,; telles que :

(1)

avec Sg,p la surface apparente de contact entre les deux pieces, @ le flux thermique entre les
deux pieces et AT la différence de température entre les deux surfaces en regard. Il est aussi courant
de parler de conductance thermique d’interface hy = 1/r.

La résistance thermique d’interface dépend de la géométrie des surfaces (planéité, rugosité),
des matériaux eux-mémes, de la pression avec laquelle ils sont pressés I'un contre I'autre, de la
température a l'interface et enfin de la substance présente dans les zones interstitielles entre les
deux matériaux. Lorsque les matériaux sont simplement séparés par de I'air comme sur la figure
1-22, la résistance thermique d’interface de surface est généralement de I'ordre de 10 m*KW™ a
10° m”> K W pour des matériaux de type métal, céramique, etc., avec une rugosité normale et pour
des pressions de contact modérées (1-10 atm) (Lienhard, 2011).

Une solution courante dans le domaine de I’électronique pour diminuer cette résistance
thermique d’interface est de placer un matériau d’interface thermique (Thermal Interface Material
ou TIM) entre les deux surfaces, par exemple entre un processeur dégageant de la chaleur et un
dissipateur thermique destiné a I’évacuer. Le TIM est censé épouser au mieux les surfaces des deux
composants afin de combler au mieux les zones d’air peu conductrices, tout en ayant la conductivité
thermique intrinséque la plus élevée possible. La résistance thermique totale entre les surfaces des
deux composants R, peut alors étre modélisée par trois résistances thermiques en série: la
résistance thermique d’interface R;,;; entre la surface du premier composant et le TIM, la résistance
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thermique de conduction R.,s du seul TIM, et la résistance thermique d’interface R;,, entre la
surface du deuxiéme composant et le TIM (figure 1-23) :

Rgs = Rint1 + Reona + Rinez (2)

La résistance thermique R..s dépendant de I'épaisseur Iy, du TIM, de sa conductivité
thermique Ay, et de sa section S (Reong = I/ (Aris S)), 'équation (2) devient :

lTIM
Tss = Tint1 + 1 + Tint2 (3)
TIM

BN

avec r=RS la résistance thermique de surface associée a la résistance thermique R
correspondante.

Tsurfacel
R intl
R cond

Rintz

Tsurfacez

Figure 1-23. Représentation schématique d’une interface avec un TIM remplagant une partie de ’air et
modélisation des résistances thermiques entre les deux surfaces.

En plus d’étre un bon conducteur thermique, un TIM doit aussi étre adapté aux conditions
environnementales de I'application (humidité, température, vibrations...), réduire les contraintes
thermomeécaniques liées a des coefficient d’expansion thermique différents entre les deux surfaces
et le TIM, de préférence permettre le démontage des composants pour une éventuelle réparation,
maintenir la performance thermique tout au long de sa durée de vie, se conformer a la géométrie
réelle des surfaces avec une pression minimale et avoir une épaisseur minimale (Otiaba et al., 2011).
Les TIM sont utilisés a différents niveaux du chemin thermique entre la source chaude et la source
froide, par exemple directement au niveau des puces électroniques dégageant la chaleur, ou en fin
de chaine thermique, par exemple entre le circuit imprimé PCB et le dissipateur thermique comme
sur la figure 1-24.

Composants
électroniques

PCB

TIM

Base dissipateur
Ailette dissipateur

Figure 1-24. Gauche : coupe d'un calculateur de moteur thermique automobile muni de son dissipateur thermique
a ailettes et d’un TIM placé entre le circuit électronique (source chaude) et le dissipateur (source froide). Droite :
zoom de I’image de gauche. (d’apres Otiaba et al., 2011).
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Deux grandes familles se dégagent parmi les TIM traditionnels : ceux constitués exclusivement
de métal et ceux constitués d’'une matrice en silicone ou en polymére contenant des particules de
conductivité thermique élevée (métal, céramique, carbone) de diamétre généralement compris entre
2 um et 25 um (Otiaba et al., 2011).

Les TIM exclusivement métalliques peuvent consister en une feuille de métal mou, par
exemple des alliages constitués d’indium (In), d’étain (Sn), de bismuth (Bi), de plomb (Pb)... Le TIM
doit se conformer a la géométrie des surfaces grace a cette faible dureté. Sa température de fusion
est supérieure a la température maximale admissible du composant électronique. Les feuilles
métalliques ont une conductivité thermique plutdt élevée, de I'ordre de 20-90 W m™K™. En
revanche, la présence de poches d’air emprisonnées entre le TIM et les surfaces qui I’enserrent peut
poser probleme (Chiu et al., 2002).

La matrice des TIM de la seconde famille est molle, toujours dans le but que le TIM se
conforme a la géométrie des surfaces des composants. Les particules de haute conductivité
thermique ont pour but d’élever la conductivité thermique du TIM car le matériau mou est
généralement peu conducteur. La conductivité thermique de I'ensemble reste malgré tout faible, de
I'ordre de 5 3 10 W m™ K™ pour les meilleurs TIM du commerce (Due et Robinson, 2013). Les pates
ou graisses thermiques, les « pads », les « matériaux a changement de phase », les gels et les
adhésifs rentrent dans cette catégorie.

Chaque type de TIM présente des avantages et des inconvénients spécifiques qui le rendent
plus ou moins pertinent pour une application donnée (Otiaba et al., 2011). Par exemple, les pates
thermiques sont simples a mettre en oeuvre tout en offrant de bonnes performances thermiques. De
plus, il est possible de démonter les composants liés par la pate thermique en cas de réparation ou
de maintenance. Elles sont de ce fait largement employées en microélectronique et pour le
refroidissement de modules de puissance. En revanche, leur durée de vie est limitée par différents
mécanismes de défaillance, les deux plus courants étant I'expulsion de la pate thermique par
pompage ou « pump-out » au fil des cycles thermiques et des dilatations/rétractations associées, et
le séchage de la pate thermique ou « dry-out », augmentant dans les deux cas la quantité d’air en
remplacement de la pate thermique (Due et Robinson, 2013).

Il est a signaler que dans le domaine des TIM, le terme « matériau a changement de phase »
ou « MCP » désigne généralement des paraffines, des polyméres ou des copolyméres dont la
température de fusion est souvent comprise entre 50 °C et 90 °C, et auxquels sont adjoints des
particules de conductivité thermique élevée. Lorsque ces matériaux atteignent leur température de
fusion qui doit étre inférieure a la température maximale de fonctionnement, leur viscosité chute
notablement, ce qui permet au TIM de bien se conformer aux deux surfaces I'enserrant (Otiaba et al.,
2011). Aucune fonction de stockage thermique par chaleur latente n’est mentionnée, contrairement
au MCP contenu dans I'amortisseur thermique T3D.

Le tableau 1-2 récapitule les propriétés thermiques des différentes catégories de TIM
traditionnels. Il ressort que les TIM offrant la résistance thermique r, la plus faible sont les TIM
métalliques, suivis par les adhésifs, les pates thermiques, les « MCP » et les gels, et enfin, les pads
élastomeres. La conductivité thermique tres élevée des NTC a suscité I'idée de les utiliser dans les
TIM. Lorsque les NTC sont simplement dispersés dans une phase porteuse, la conductivité thermique
de I'ensemble est de 'ordre de seulement deux fois celle de la matrice sans NTC, comme cela est
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expliqgué dans la section 1.1.3.1. En revanche, les tapis de nanotubes de carbone verticalement
alignés (VACNT) évoqués précédemment présentent un potentiel intéressant comme TIM du fait de
la liaison directe qu’ils constituent entre les deux surfaces. Marconnet et al. (2013) montrent dans
leur revue que la résistance thermique totale (donc incluant les résistances thermiques d’interface
substrat/NTC aux deux extémités du tapis de NTC) des meilleurs TIM de type VACNT est comprise
entre celle des meilleurs TIM non métalliques commerciaux (pate thermique, gels, « MCP ») et celle
des TIM métalliques commerciaux a épaisseur identique (figure 1-25). Une bonne maitrise des
résistances thermiques d’interface substrat/NTC et de la conductivité thermique des NTC permettrait
d’atteindre une résistance thermique totale inférieure a celle des meilleurs TIM actuels, comme le
suggere la droite continue de la figure 1-25.

Tableau 1-2. Conductivité thermique intrinséque du TIM et résistance thermique totale de surface entre les deux

surfaces enserrant le TIM pour différents types de TIM (C : Chiu et al., 2002; M : Marconnet et al., 2013; N :
Narumanchi et al., 2008; O : Otiaba et al., 2011; St : Sartre et Lallemand, 2001; Sv : Sarvar et al., 2006).

TIM Arms W m™ K™Y re [m* K W] (état neuf)
Pate thermique 0,4-5 (0) 210°-110"(0)
<10 (M) 210°-410"(N)
1,510% -3 10" (St)
Pad élastomere - 110*-310"(0)
« MCP » <10 (M) 310°-710" (0)
Gel 2-5(0) 410°-810" (0)
Adhésif Faible (0) 1,510°-110"(0)
Métal 20-90(C) <510°(0)
3086 (Sv) 5,710°-1,2 107 (C)
40-90 (M)
3
107 g T T o T ] @ MW VACKT Filme:
3 1 b (Hu et wf, 2006
L 4 m B2 1= I\--,.m- e al., 2004, L)
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L] 2 * ong el al., 2007
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Figure 1-25. Résistance thermique totale des VACNT en fonction de la longueur des NTC (inclut la résistance
thermique intrinséque des NTC ainsi que les deux résistances thermiques d’interface aux deux extrémités du
VACNT). Les trois droites représentent, de haut en bas, la limite basse approximative de la résistance thermique
des pates thermiques commerciales, la résistance thermique approximative des TIM métalliques commerciaux, et
enfin la résistance thermique théorique d’un VACNT dénué de résistances thermiques d’interface et constitué de
NTC de conductivité thermique 3000 W m™ K™ et de fraction volumique 3 % (source : Marconnet et al., 2013).
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La résistance thermique d’interface substrat/NTC est un point clé dans I'abaissement de la
résistance thermique totale des TIM de type tapis de NTC verticalement alignés (VACNT). Il est
possible de diminuer cette résistance thermique d’interface substrat/NTC par I'adjonction d’un
matériau a changement de phase a l'interface substrat/NTC (Cola et al., 2008; Xu et Fisher, 2006), par
I'ajout d’'une couche d’indium entre les NTC et le substrat (Tong et al., 2007) ou par une fine couche
dite de couplage phononique permettant de lier les NTC au substrat par des liaisons covalentes dans
le but de limiter la diffusion de phonons a l'interface (Hu et al., 2008; Lin et al., 2010). Dans I'étude
expérimentale de Xu et Fisher (2006), I'adjonction d’'un matériau a changement de phase au tapis de
NTC permet d’abaisser la résistance thermique d’interface substrat/NTC d’un facteur 4 (a noter que
le MCP n’a ici aucune fonction de stockage d’énergie thermique, contrairement a I'amortisseur
thermique T3D). Tong et al. (2007) montrent expérimentalement que I'ajout d’une couche d’indium
d’épaisseur 1 um entre le tapis de NTC et une surface en verre permet d’abaisser la résistance
thermique d’interface verre/NTC d’un ordre de grandeur, d’environ
10°m> K W™ pour les NTC reliés au verre par des liaisons de type Van der Waals & environ
10° m? K W pour I'interface verre/In/NTC.

Les performances thermiques disponibles dans la littérature correspondent généralement au
TIM a I’état neuf. Or, la résistance thermique d’un TIM peut évoluer dans le temps (figure 1-26). La
connaissance de ses performances thermiques a la fin de sa durée de vie prévue est donc tres
importante pour optimiser la conception de l'installation électronique, son co(t ainsi que sa fiabilité
(Due et Robinson, 2013). L’étude de la fiabilité de I'amortisseur thermique T3D constitue I'objet de la
partie 3.3 du présent manuscrit.

4 ® T=110"C
L ~ o T=125°C
7/ v T=150°C
/ —— Emipirical model (T = 110°C)
v 7 Emipirical mode! (T = 125°C)
,xf — — Emipirical model (T = 150 °C)

(°Cc em?* W™
Sy

ip

L

0
0 500 1000 1500 2000 2500 3000 3500
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Figure 1-26. Exemple de dégradation de la résistance thermique d’interface avec le temps en fonction du niveau
de température pour un TIM de type « MCP » (image : Prasher, 2006). Les marqueurs correspondent aux
mesures, les courbes a une interpolation empirique.

En conclusion, il existe différents types de matériaux d’interface thermique (TIM) présentant
des avantages et des inconvénients spécifiques. Les TIM basés sur des tapis de NTC alignés
verticalement (VACNT) présentent un potentiel intéressant d’abaissement de la résistance thermique
d’interface par rapport aux TIM commerciaux. Cepedant, les TIM de type VACNT n’ont encore pas
atteint le niveau des TIM métalliques du fait notamment des défauts présents dans les tapis de NTC
ainsi que des résistances thermiques d’interface aux extrémités du tapis de NTC. Les TIM ont une
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fonction de conduction de la chaleur mais pas de fonction de stockage d’énergie thermique, y
compris ceux nommeés « matériaux a changement de phase » ou contenant du MCP.

Apres I'étude bibliographique relative a 'amortisseur thermique et ses matériaux constitutifs,
la partie suivante illustre le fonctionnement de I'amortisseur thermique et présente les parameétres
influant sur ses performances au moyen d’une étude théorique et numérique.

1.2 Analyse théorique de la réponse thermique d’'un amortisseur

Cette partie repose sur I'étude théorique et numérique réalisée au CETHIL par Stéphane Lips
avant le début de cette thése pour les besoins du projet T3D. Il avait été envisagé en début de projet
de comparer les résultats de ces modeéles numériques aux résultats expérimentaux. Cependant, ces
modeles se sont révélés inutilement complexes pour caractériser les échantillons T3D étant donné
les difficultés expérimentales rencontrées lors de leur fabrication et des modeéles beaucoup plus
simples ont donc été utilisés dans cette these. C'est la raison pour laquelle cette partie numérique
est présentée dans le chapitre consacré a I'état de I'art.

Dans cette partie, la configuration de I'amortisseur thermique considérée pour I'étude
théorique et numérique est tout d’abord présentée. La définition d’'un amortisseur thermique idéal
permet d’illustrer le principe de fonctionnement ainsi que les performances d’un tel systéme idéal.
Deux modeles numériques sont ensuite développés afin de calculer la réponse thermique
d’amortisseurs non idéaux. Les résultats issus de ces modeles permettent d’expliciter I'intérét et les
plages d’utilisation optimale de I'amortisseur thermique ainsi que les parametres a prendre en
compte pour optimiser ses performances.

1.2.1 Configurations géométrique et thermique de I'amortisseur étudié

La configuration étudiée dans le projet est une puce dissipant de la chaleur a travers un
amortisseur thermique, I'ensemble étant fixé sur un PCB (printed circuit board). Le role du PCB est
d’assurer les connexions électriques avec le reste du systéme ainsi que I'évacuation du flux de
chaleur produit par la puce. Dans cette étude, seul I'amortisseur est modélisé. La densité de
puissance g dissipée par le composant électronique est prise en compte a I'aide d’une condition aux
limites de type Neumann. Les échanges thermiques avec le PCB sont pris en compte par une
condition de Fourier avec un coefficient d’échange de référence ou de refroidissement h,y et une
température de référence T,; du PCB considérée constante (figure 1-27).

q(t) : flux thermique issu du composant électronique

b
e~ —SITTTTATATNAND
¥

h ref Tref

—— Capot Si

Figure 1-27. Conditions aux limites pour I'amortisseur thermique.
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Sauf indication contraire, les calculs de la partie 1.2 sont réalisés pour I'amortisseur thermique
initialement envisagé au début du projet : base et capot en silicium d’épaisseur 380 um et de surface
20 x 20 mm? et cavité de dimensions 100 pm x 10 x 10 mm? (figure 1-28).

20 mm
P
10 mm
[ ]
E| € _
€ Ei . <— Si (380 um)
Rl 2 MCP + NTC (100 pm)
Si <— Si (280 pm)

Figure 1-28. Dimensions de I'amortisseur thermique initialement prévu pour le projet T3D et servant de
référence a 1’étude numérique.

Les propriétés du silicium sont données dans la section 2.1.3.1. Les propriétés du MCP
considérées pour I'étude théorique et numérique sont récapitulées dans le tableau 1-3. o7
représente I'écart type de température correspondant a la distribution gaussienne du changement
de phase lorsque son glissement de température n’est pas négligé. Ces notions sont explicitées dans
la section 1.2.3.1.

Tableau 1-3. Propriétés du MCP considérées pour 1’étude numérique en début de projet. Ces valeurs peuvent
légerement différer des valeurs affinées considérées dans les chapitres suivants.

Plage de température Chaleur y I
Masse Capacité Conductivité
Type de MCP de changement de . latente de . .
volumique . thermique thermique
phase fusion
Paraffine PCM-89 3 1 1,1 11
°C+/- kg m’ 21 : 2,2kl kg™ K 2Wm™ K
Kaplan Energy 80 °C +/-307 800 kg OJg ,2 ki kg 0,

1.2.2 Amortisseur thermique idéal

Afin d’analyser les performances d’un amortisseur thermique, il est utile de formaliser la
fonction de ce systeme. Pour cela, un modele d’amortisseur idéal est développé et ses résultats sont
analysés. Un amortisseur est dit idéal si 'ensemble de ses constituants ont une conductivité
thermique infinie et si le glissement de température lors du changement de phase du MCP est nul,
c’est-a-dire si le changement de phase a lieu a une température unique, comme dans le cas d’un
corps pur. Dans ces conditions, I'amortisseur thermique est uniforme en température et son
comportement peut étre déterminé de maniére quasi analytique.

1.2.2.1 Modélisation et bilan d’énergie d’'un amortisseur idéal
Dans le cas d’un amortisseur thermique idéal, I’équation de bilan d’énergie s’écrit sous la

forme :

dH
Ezqs_hrefS(T_Tref) (4)
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H et T sont respectivement |’enthalpie et la température de I'amortisseur et g est la densité de
flux imposée sur la face supérieure de surface S (figure 1-27).

La variation d’enthalpie de I'amortisseur dépend d’un terme capacitif en zone monophasique
et d’'un terme prenant en compte le changement de phase. Il est possible de regrouper ces deux
termes sous la forme d’une capacité thermique totale apparente (mc,)«: intégrant le phénomene de
fusion ou de solidification du MCP :

dH = (E;micp;) AT + mycp Ahgys dx = (mcp)tot dT (5)

ou myc, est la masse de MCP dans I'amortisseur, Ahg, est la chaleur latente de fusion,
Zimicpli correspond a la somme des capacités thermiques classiques des différents matériaux
(silicium, MCP et NTC) et x correspond a la fraction massique de MCP sous forme liquide.

1.2.2.2 Réponse a un échelon de puissance

Situation sans changement de phase

Hors d’une zone de changement de phase, I'’équation de bilan de I'énergie devient :

dT
Eimicp,i) dt =qS — hyer S(T — Trer ) (6)

Pour la zone centrale de I'amortisseur correspondant a la zone de la cavité (10 x 10 mm?), ou
pour un amortisseur sans effet de bord, il vient :

(Zimicp,i) =S (Psi Cp,si (lSi,sup + lSi,inf) + Leavite (VPNTC CpnNTC T (1 =v)puce Cp,MCP)) (7)

ou / est I'épaisseur et v est la proportion de NTC dans le systeme NTC + MCP.

Cette équation peut s’écrire sous la forme :

d_T _ q-— href(T - Tref) 8)

dt  psicpsi (sisup + Usiing) + leaviee(VoNTC Cpnre + (1 = V)Pumep Cpmce)

En négligeant la capacité thermique des NTC, la capacité thermique totale surfacique de
I'amortisseur vaut environ 1200 J K* m™. Si le flux net (qnet =q — hyes(T — Tref)) sur 'amortisseur

est de 5 W cm?, I’élévation de température de I'amortisseur sera de I'ordre de 40 K st

Situation avec changement de phase

Dans la zone de changement de phase, la température de I'amortisseur est constante et
I’équation devient :

Mpycp dx _ qs — href S(T - Tref)
dt Ahpys

(9)
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La masse surfacique totale de MCP dans la cavité est égale a (1 —v)pycplequics = 658 m™.
Cela revient a une énergie latente de fusion surfacique d’environ 15 000 J m™, soit 1,5 ) cm™. Dans le
cas d’un flux net de 5 W cm™, le temps nécessaire pour fondre I’ensemble du MCP est donc de 0,3 s.

Ce résultat montre que I'amortisseur permet d’écréter une montée en température lorsque
I’énergie surfacique de la sollicitation thermique transitoire ne dépasse pas celle du MCP. Pour un
MCP de chaleur latente volumique donnée, une épaisseur croissante de MCP augmente la capacité
de I'amortisseur a écréter les pics de température.

1.2.2.3 Réponse a une sollicitation thermique non constante

Réponse a une sollicitation sinusoidale centrée autour de zéro

Dans cette section, la densité de flux thermique g imposée a I'amortisseur est considérée
comme sinusoidale, centrée autour de zéro et d’amplitude créte a créte q, :

q(t) = %sin(wt + @) (10)

Ce cas d’école correspond a une succession de période de chauffage (g(t)>0) et de
refroidissement (qg(t) <0) et ne correspond donc pas a une sollicitation réelle d’'un composant
électronique. Il est toutefois intéressant pour comprendre le fonctionnement d’un amortisseur
thermique. Le lien avec une situation réelle est fait dans la section suivante.

Le systéme est équivalent au schéma électrique présenté sur la figure 1-29. Ce cas de figure
correspond a un amortisseur thermique idéal, constitué d’'une simple capacité et n’engendrant pas
de résistance thermique spécifique. Q = gS est le flux de chaleur imposé a I'amortisseur avec S la
surface de I'amortisseur. R, est la résistance thermique entre I'amortisseur et le PCB, avec
Rres = 1/(hresS).

2imiCp,i
Q [|

: : Tamortisseur | | Tref é

R ref

Figure 1-29. Schéma électrique équivalent d'un amortisseur idéal.

Ce schéma électrique correspond a un filtre passe-bas : 'amortisseur atténue les variations de
flux thermiques a haute fréquence, mais laisse passer les basses fréquences. Pour caractériser ce
filtre, il est possible d’utiliser la notion d'impédance thermique Z;, qui correspond au rapport entre
I"amplitude des oscillations de température sur I'amplitude des oscillations du flux thermique :

Tamortisseur — Tref = Zin Qo (11)

L'impédance Z;, est directement liée aux impédances de la capacité et de la résistance :
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1

\/((Zimicp'i) a))z + (hrefS)2

Zth = (12)

ou w est la pulsation de la sollicitation (w = 2nf). L'impédance du circuit diminue quand la
pulsation augmente : une fluctuation de puissance a haute fréquence entraine une trés faible
variation de la température de I'amortisseur.

Hors d’'une zone de changement de phase, la capacité thermique totale apparente est égale a
la capacité thermique du matériau. Elle peut étre considérée comme constante et I'impédance est
donc indépendante du flux thermique. La température de I'amortisseur varie sinusoidalement autour
de la valeur de la température de référence. La figure 1-30 présente I'évolution de I'impédance en
fonction de la fréquence de la sollicitation pour différents coefficients d’échange h.s. Le cas
hef=0W m?2K? correspond a un amortisseur adiabatique. Dans ce cas, I'impédance tend vers l'infini
quand la fréquence tend vers 0. La fréquence de coupure correspondant a une impédance égale a la
moitié de Iimpédance du régime permanent est égale a w;/, = V3/((Z;m;cp;)Ryes). Pour des
fréquences de sollicitation supérieures a cette fréquence de coupure, les oscillations de température
sont amorties, méme en I'absence de changement de phase. Pour des fréquences inférieures, la
variation de la puissance thermique entraine une variation importante de la température de
I"amortisseur et donc du composant électronique a refroidir.
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Figure 1-30. Impédance thermique surfacique d'un amortisseur idéal dans la zone monophasique.

Hors zone de changement de phase, le schéma électrique équivalent de la figure 1-29
représente un circuit linéaire. Ceci n’est plus vrai dans le cas ou il y a présence de changement de
phase. Si la température de référence est égale a la température de fusion, il y a présence de
changement de phase et I'impédance dépend du flux thermique. La détermination analytique de
I'impédance du systéme n’est pas simple a cause de la discontinuité due au changement de phase et
il est plus simple de la calculer de maniére numérique.
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La figure 1-31 représente I'évolution de I'impédance du systeme en fonction de la fréquence
de la sollicitation thermique pour différentes amplitudes du flux thermique et pour différentes
résistances thermiques avec le PCB. La fréquence de coupure dépend directement de I'amplitude du
flux thermique imposé tandis que I'asymptote pour les basses fréquences dépend uniquement de Ia
résistance thermique avec le PCB. Au-dela d’une certaine fréquence, 'oscillation de température est
totalement amortie, contrairement au cas ol le MCP a un comportement monophasique. En effet,
pour une sollicitation sinusoidale, la quantité d’énergie imposée lors d’'une demi-période est égale a
Qo/w. Si cette énergie est inférieure a I'énergie de fusion du MCP mye Ahy,, la variation de
température est nulle, ainsi que I'impédance de I'amortisseur. Si cette énergie est supérieure,
I'impédance est non nulle, entrainant une oscillation de la température de I'amortisseur autour de la
température de fusion. Dans tous les cas, 'impédance thermique en présence de changement de
phase (figure 1-31) est plus faible qu’en zone monophasique (figure 1-30), surtout pour des
oscillations de puissance thermique inférieures ou égales a 1 W cm™.

La figure 1-32 représente I'évolution de I'amplitude de la variation de température
AT = Tomortisseur — Tres €N fonction de la fréquence de la sollicitation pour les mémes conditions que la
figure 1-31. En se fixant une hausse de température acceptable, il est donc possible de définir une
plage d’utilisation de I'amortisseur thermique en termes de puissance, de fréquence et de la
résistance thermique avec le PCB.

3
x 10

3 TET T T I T T I IITIE T T T
= hegp = 0 WK | g, = 0,1 Wem?
‘5 2.5 — Sha gy =1 Wem? |
g‘ href =500 W/m?K ‘\ 9y = 10 W/em?
g 2 b
s ‘ \
o 1.5 \ A\
& VN
e h .= 1000 W/mK W\
& ref M \
Q 1 - VI S S - —— \\\
f | | | \\ ‘\ \ | \\\\\\\
2 h__.=2000 W/m?K \
= ref \
2 05 -
Q‘ N
k= \

0 b 1SS E b ) b b b b b

3 2 -1 0 1
10 10 10 10 10

Fréquence [Hz]

Figure 1-31. Impédance thermique surfacique d'un amortisseur idéal en présence de changement de phase.
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Figure 1-32. Variation de température d'un amortisseur idéal en présence de changement de phase.

Ces figures ne sont valables que pour le cas ol la température de référence est exactement
égale a la température de fusion. Si cette température est différente, mais proche de la température
de fusion, il se peut qu’'une partie seulement du MCP change de phase tout en subissant un
échauffement ou un refroidissement dans la zone monophasique. La figure 1-33 récapitule différents
cas de I'évolution de la température en fonction du flux de chaleur et de la température de référence
par rapport a la température de fusion. Le méme type de graphique pourrait étre tracé pour une
température de référence supérieure a la température de fusion. Pour de faibles flux, I’amortisseur
idéal peut étre vu comme une barriere thermique empéchant I'amortisseur de franchir (a la hausse
ou a la baisse) une certaine température correspondant a la température de fusion. Pour de forts

flux, 'amortisseur ne fait qu’amortir les oscillations.
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Figure 1-33. Récapitulatif des différentes configurations possibles pour un amortisseur soumis a une sollicitation
sinusoidale centrée autour de zéro.

52

Cette thése est accessible a I'adresse : http://theses.insa-lyon.fr/publication/2016LYSEI100/these.pdf
© [C. Kinkelin], [2016], INSA Lyon, tous droits réservés



Réponse a une sollicitation sinusoidale non centrée autour de zéro

En pratique, le flux thermique imposé par un composant électronique est toujours positif. Un
cas intéressant a étudier est celui ou la sollicitation est la somme d’une composante continue et
d’une fluctuation sinusoidale.

d
Q(t) =Q, + TQsin(wt + @) (13)
Le flux évacué par le PCB est égal a :

Qpcp = hrefS(T - Tref) (14)

= hrefS(TO - Tref) + href S(T —Ty)

ou T, est la température moyenne de I'amortisseur telle que hrefS(TO — Tref) =Qy en
régime établi. Le bilan d’enthalpie sur I'amortisseur donne :

dH
E =Q — Qpcp

= Qo+ d7Qsin(a)t + @) =Qo = hyefS(T = Ty) (15)

d
= TQsin(wt + @) — hyefS(T — T))

Le systéme sollicité par une sinusoide non centrée en zéro peut donc se ramener a un systéme
sollicité par une sinusoide centrée en zéro avec pour température de référence la température
moyenne de I'amortisseur T,. La figure 1-34 présente les différentes configurations présentées sur la
figure 1-33 pour une sollicitation sinusoidale non centrée en zéro. L'impédance de I'amortisseur est
alors égale a l'impédance en régime permanent, plus l'impédance du régime sinusoidale
correspondant. Pour que I'amortisseur remplisse son réle de barriere thermique pour les pics de
températures, il faut que la température moyenne de I'amortisseur soit inférieure a la température
de fusion du MCP.
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Figure 1-34. Récapitulatif des différentes configurations possibles pour un amortisseur soumis a une sollicitation
sinusoidale non centrée sur zéro.

1.2.2.4 Conclusions sur le réle d’'un amortisseur thermique

Un amortisseur thermique idéal a pour vocation d’augmenter l'inertie thermique des puces
électroniques afin d’écréter les variations de températures dues aux variations de flux thermique.
Ainsi, un amortisseur thermique ne permet pas de refroidir un composant, mais de stocker
temporairement de I'énergie thermique pour la restituer ultérieurement lorsque la puissance
thermique dissipée par le composant électronique est moindre.

Toute sollicitation thermique périodique peut-étre décomposée en une composante moyenne
constante dans le temps et une composante transitoire dont la moyenne temporelle est nulle. La
notion d’amortisseur idéal permet de mettre en évidence le fait qu’'un amortisseur thermique ne
peut avoir un effet que sur cette composante transitoire. Un amortisseur thermique idéal peut
fonctionner comme barriére thermique si I'énergie des fluctuations transitoires est inférieure a
I’énergie de changement de phase du MCP. Si ce n’est pas le cas, 'amortisseur n’agira que comme un
atténuateur de variation de température. Dans tous les cas, il faut que la température moyenne de
I"amortisseur soit inférieure a la température de fusion du MCP pour obtenir le comportement
désiré. La température moyenne du composant ne dépend que de la composante moyenne de la
sollicitation thermique et des parameétres de refroidissement h,.s et Ty

Aprés avoir étudié le comportement d’un amortisseur idéal, la section suivante présente les
modeles numériques développés pour étudier le comportement d’un amortisseur dont les matériaux
ont une conductivité thermique finie dont le MCP est un mélange non eutectique, c’est-a-dire dont le
changement de phase s’étale sur une certaine plage de température (glissement de température).

1.2.3 Modélisation de I'amortisseur thermique

Deux modeéles a deux échelles différentes dédiés a I'étude du comportement thermique de

I"amortisseur sont présentés dans cette section :
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- Un modele 2D de maille élémentaire, permettant d’étudier de maniere fine les transferts
thermiques entre le silicium, les NTC et le MCP.

- Un modele d’amortisseur complet, ol I'ensemble NTC + MCP est considéré comme un
matériau homogeéne dont les propriétés sont calculées par le modéle de maille
élémentaire. Ce niveau de modélisation permet de prendre en compte les effets de bords
dus a la géométrie particuliere de I'amortisseur.

En préambule, la maniere de modéliser le MCP est également présentée dans cette section.

1.2.3.1 Modélisation du MCP

Dans un amortisseur idéal, le changement de phase a lieu a une température fixe, comme pour
un MCP de type corps pur ou mélange eutectique. Pour les MCP de type mélange non eutectique
comme le MCP retenu dans le projet T3D, un glissement de température est observé
expérimentalement (mesures de calorimétrie différentielle a balayage ou DSC en Annexe C p. 222-
223) : le changement de phase est réparti sur une plage de température d’environ 30 K. A partir des
courbes de DSC, il est possible de déterminer une capacité équivalente de changement de phase du
matériau prenant en compte uniquement la chaleur latente de fusion ou de solidification répartie sur
une certaine plage de température. La figure 1-35 illustre ces capacités thermiques équivalentes:
une courbe pour la fusion (chauffe) et une autre pour la solidification (refroidissement) du MCP,
différente de la premiere du fait de la surfusion notamment.

En premiere approximation, I’évolution de la capacité thermique équivalente du changement
de phase peut-étre modélisée par une fonction gaussienne :

AR _(T‘Tqu)Z
fus e 2072~ (16)
orvVam

Cptot = Cp t Cpeq =Cp t

ol or est I'écart type de température correspondant a la distribution gaussienne et ¢, la
capacité thermique du MCP. La largeur a mi-hauteur et a la base d’une courbe gaussienne vaut
respectivement 2,35 0; et 605 La distribution gaussienne choisie pour modéliser la capacité
thermique équivalente du MCP est représentée sur la figure 1-35 (T, = 80 °C; or=5 K). L'aire sous la
courbe représente bien la variation totale d’enthalpie latente du MCP :

+00 1 _(T_Tf;ls)z (17)
e 20r dT =1
-]‘—oo O'TVZT[

Le MCP est donc considéré numériquement comme un matériau monophasique remplissant
I’ensemble des cellules de NTC et dont la capacité thermique totale apparente dépend fortement de
la température. Cette maniére de prendre en compte la chaleur latente de changement de phase
permet de modéliser le comportement du MCP avec un temps de calcul réduit mais les phénomeénes
capillaires, de dilatation et de surfusion ne sont pas pris en compte.
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Figure 1-35. Capacité thermique équivalente du MCP due uniquement au changement de phase obtenue a partir
des courbes de DSC, et distribution gaussienne considérée pour la modélisation (o7 =5 K).

1.2.3.2 Modeéle de maille élémentaire 2D

Description du domaine de modélisation

La géométrie considérée pour la modélisation correspond a une cavité en silicium remplie de
MCP cloisonné dans des cellules hexagonales dont les murs sont formés par des réseaux de NTC
densifiés (figure 1-36). Cette structure en nid d’abeille correspond a la géométrie envisagée au début
du projet T3D. Elle a évolué par la suite du fait de contraintes technologiques. En négligeant les effets
de bord, le systeme peut étre réduit a une seule cellule hexagonale. Au regard des axes de symétrie
des structures en nid d’abeille, le domaine de modélisation d’'une maille dans le plan de I'amortisseur
peut se limiter a un triangle rectangle composé d’un demi mur de NTC et du MCP adjacent. Les

limites du domaine correspondent a des axes de symétries et donc a des conditions aux limites
d’adiabaticité.

Domaine

Figure 1-36. Structure en nid d’abeille et domaine considéré pour la modélisation dans le plan de I’amortisseur.

Dans un plan de coupe de I'amortisseur, le systeme est composé d’un capot en silicium, d’une

cavité remplie de MCP et de murs de NTC et de la base en silicium (figure 1-37). Cette maille
élémentaire constitue le domaine de modélisation.
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Figure 1-37. Domaine considéré pour la modélisation dans un plan orthogonal a l'amortisseur thermique.

Discrétisation de la maille élémentaire 2D

La maille élémentaire 2D (figure 1-36 et figure 1-37) est discrétisée en éléments ayant la forme
de prismes droits (figure 1-38). Les faces latérales des prismes sont adiabatiques pour les raisons de
symétrie décrites sur la figure 1-36.
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Figure 1-38. Principe de discrétisation pour le modele de maille 2D.

Résistance thermique en régime permanent

En régime permanent, I'amortisseur est I'équivalent d’une simple résistance thermique. En

négligeant les résistances thermiques d’interface, la résistance thermique de surface de I'amortisseur
complet est égale a :

r _ lSi,sup lcavite’ lSi,inf
théorique —
Asi VAnre + (1= V)Aycp Asi

(18)
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avec / I'épaisseur du matériau considéré, A la conductivité thermique et v = Sy7¢/S:o: la section
de passage des NTC sur la section totale. Dans le cas de la géométrie présentée sur la figure 1-36, v
vaut 0,22. En régime permanent, la conductivité thermique équivalente du mélange NTC + MCP dans
un plan de coupe de I'amortisseur s’écrit :

Aeq = VAnrc + (1 = V)Aycp = VAnTc (19)

En considérant une conductivité des NTC de 1000 W m™*K?, la conductivité thermique
équivalente du milieu MCP + NTC est du méme ordre de grandeur que celle du silicium
(~ 150 W m™ K™) pour v =0,22. Avec une telle conductivité équivalente, la résistance thermique de
I’'amortisseur devrait étre comparable a celle d’'une simple plaque en silicium de méme épaisseur.

Dans I'équation (18), les trois composantes de la résistance thermique sont du méme ordre de
grandeur et la résistance thermique totale est environ égale a 5,3 10° K m? W, soit une conductance
de 190 kW m?K™. Pour un flux thermique de 5 W cm?, on obtient alors une différence de
température de part et d’autre de I'amortisseur de I'ordre de 0,3 K. Cette résistance thermique est
donc négligeable par rapport aux autres résistances du systéme (résistance de contact avec le PCB,
résistance convective avec le fluide de refroidissement, etc.). Pour comparaison, la résistance de
contact avec le PCB est de l'ordre de 2 10* Km> W™ (Sartre et Lallemand, 2001), soit 40 fois plus
importante.

1.2.3.3 Modéle d’amortisseur complet 2D

Le modele de maille permet de modéliser relativement finement les transferts thermiques a
I’échelle d’une cellule de NTC mais n’est pas capable de prendre en compte les effets de bords ou
une sollicitation thermique spatialement non uniforme sur le dessus de I'amortisseur. Pour cela, un
modele 2D d’amortisseur complet est développé (figure 1-39). Afin de ne pas avoir a discrétiser
chaque cellule de NTC au sein de la cavité, I'ensemble NTC + MCP est considéré comme un matériau
homogene ayant une masse volumique, une conductivité et une capacité thermique équivalentes.
Un joint de colle est pris en compte a la jonction des plaques supérieure et inférieure afin de
modéliser le matériau de scellement des premiers amortisseurs du projet T3D.

q(y.t)
\ 4 V V.V V. V. V V. YV V Y VY VY >
Jy
iy
ix y
Khﬁ Tref

Figure 1-39. Mod¢le d’amortisseur complet 2D.
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Pour déterminer précisément les effets de bords dans un amortisseur, il faudrait réaliser une
modélisation 3D de I'amortisseur. Une telle modélisation serait trés lourde en temps de calcul. Le
modele 2D permet de quantifier I'impact des effets de bords sur les résultats des mesures et de faire
des études qualitatives satisfaisantes tout en limitant le temps de calcul.

Une autre limite de ce modele tient au fait de considérer le milieu MCP+NTC comme un
matériau homogeéne et aux approximations sur les propriétés équivalentes de ce milieu. En premiére
approche, la conductivité thermique équivalente du milieu MCP+NTC peut-étre estimée par
I’équation (19). Cette relation est vérifiée en régime permanent et pour la direction perpendiculaire
au plan de I'amortisseur. En revanche, la conductivité thermique dans le plan de I'amortisseur peut
fortement différer de cette valeur et dépend principalement de la géométrie des cellules de NTC et
de la conductivité perpendiculairement aux NTC dans les parois de NTC densifiés, celle-ci étant
inconnue.

Le second parameétre équivalent du milieu MCP + NTC est sa capacité volumique équivalente
pcy. Si les fluctuations de température sont suffisamment lentes, chaque cellule de NTC peut étre
considérée comme étant a température homogene. Par hypothese, la capacité thermique volumique
des NTC est négligée devant celle du MCP :

(pcp)eq,NTC+MCP - V(pcp)NTC +(1- v)(pcp)tot,MCP ~ (- V)(pcp)tot,MCP (20)

Les valeurs de conductivités et de capacités thermiques volumiques équivalentes sont des
ordres de grandeurs. Si besoin, le modele de maille élémentaire 2D peut étre utilisé pour obtenir des
valeurs plus précises.

1.2.3.4 Discussion sur les phénomenes non pris en compte

Dans les modeles présentés précédemment, les phénoménes suivants ne sont pas pris en
compte ou alors de maniére trés approximative :

- La surfusion du MCP (figure 1-14), qui peut modifier notablement le fonctionnement de
I"amortisseur thermique.

- La cinétique de solidification pouvant mener a différentes formes cristallines et donc
différentes valeurs de chaleur latente associée.

- La distribution spatiale du MCP dans les cellules dépendant de la dilatation du MCP, de la
présence d’air dans les cellules et du phénoméne de capillarité. En pratique, il est
nécessaire de laisser un petit peu d’air dans chaque cellule pour permettre I'expansion du
MCP lors de sa fusion. Les essais réalisés par le CEA montrent une trés bonne mouillabilité
entre le MCP et les autres matériaux utilisés. On peut supposer que les forces capillaires
contiennent les poches d’air au centre des cellules de NTC et que ces poches d’air ne
pénalisent donc pas les transferts thermiques avec le MCP.

- Les résistances thermiques d’interface entre les différents matériaux (silicium, NTC,
MCP...) sont négligées car inconnues. Pourtant, celles-ci peuvent impacter le
fonctionnement de I'amortisseur thermique de maniére conséquente. Les résistances
thermiques d’interface importantes sont estimées expérimentalement dans les chapitres
suivants.
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- La conductivité thermique des NTC considérée pour les modeles n’est qu’'un ordre de
grandeur (1000 W m™ K™). L’étude bibliographique a en effet montré que la conductivité
thermique des NTC dépend de nombreux parametres, inconnus a priori.

Dans la section suivante, les résultats issus des deux modeles d’amortisseur présentés
précédemment sont exposés.

1.2.4 Résultats et exploitation des modeéles

Le modele de maille 2D permet de prédire le fonctionnement de I’'amortisseur et en particulier
I"amplitude de sa variation de température pour une sollicitation sinusoidale d’amplitude et de
fréquence quelconque. Cette section présente les résultats du modele puis une étude de sensibilité
aux parametres géométriques et au glissement de température lors du changement de phase du
MCP. Pour finir, un exemple de modélisation du comportement thermique d’un amortisseur pour
différentes conditions de sollicitation thermique est proposé afin de mettre en évidence son
fonctionnement.

1.2.4.1 Réponse de 'amortisseur a une sollicitation sinusoidale centrée autour de zéro

La comparaison entre les réponses thermiques d’un amortisseur idéal et de I'amortisseur
envisagé au début du projet (sans les effets de bord) est présentée sur la figure 1-40 en fonction de la
fréquence de sollicitation pour différentes amplitudes et pour deux conditions de refroidissement
données (h.=0W m? K™ et h;=2000 W m™ K™). La géométrie considérée pour la modélisation est
donnée sur la figure 1-36 et les propriétés du MCP dans le tableau 1-3.

Pour les basses fréquences, I'amortisseur réel a un comportement trés proche de I'amortisseur
idéal : sa température peut étre considérée comme uniforme et, avec la géométrie et les hypotheses
considérées dans cette étude, notamment I'absence de résistances thermique d’interface entre la
base et le capot en silicium et entre les NTC et le silicium, la résistance thermique de I'amortisseur
envisagé au début du projet en régime permanent est similaire a celle de I'amortisseur idéal et elle
est donc négligeable devant la résistance thermique avec le PCB.

Pour les fréquences plus élevées, I'amortisseur réel se distingue de I'amortisseur idéal par sa
variation de température non nulle. Ceci s’explique par deux phénomenes pris en compte dans le
modele de maille 2D mais pas dans le modéle d’amortisseur idéal :

- La faible diffusivité thermique du MCP qui empéche le MCP situé au centre des cellules de
changer de phase et donc de participer au stockage thermique pour des périodes
d’excitation courtes, du fait de I'éloignement des structures conductrices (NTC, silicium).

- Le glissement de température, c’est-a-dire que le changement de phase n’a pas lieu a
température constante, ce qui induit des variations de température dans I'ensemble de
I"'amortisseur.

Afin d’évaluer l'influence des deux parametres évoqués ci-dessus, les deux sections suivantes
présentent des études de sensibilité de la réponse thermique de I'amortisseur au glissement de
température et a la taille des cellules de MCP.
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Figure 1-40. Comparaison de la réponse en fréquence du modéle d’amortisseur idéal et du modéle de maille 2D
de I’amortisseur envisagé au début du projet sans effets de bord (p = 25 um, oy =5 K).

1.2.4.2 Sensibilité au glissement de température du MCP

Le MCP retenu pour le projet T3D présente un glissement de température important, de
I'ordre de 30K, qui est pris un compte dans la modélisation par un écart type de la distribution
normale associée oy de 5 K. Dans cette section, la sensibilité du comportement de I'amortisseur au
glissement de température est étudiée. La chaleur latente de fusion est supposée constante, seule sa
distribution en fonction de la température est modifiée en faisant varier or.

La figure 1-41 présente I'évolution de I'amplitude des variations de température d’un
amortisseur thermique soumis & un flux sinusoidal de 1 W cm™ centré autour de zéro pour différents
glissements de température. Ces résultats de modélisation sont issus du code de maille élémentaire
2D. 'amortisseur est considéré comme adiabatique.

Si le MCP fond a une température unique, c’est-a-dire si le glissement de température est nul
comme pour un corps pur (cas proche de or=0,1K), I'amortisseur agit comme une « barriere »
thermique en empéchant la température de varier au-dela d’une certaine fréquence ; dans ce cas, la
courbe de température en fonction du temps forme un plateau.

S'il existe un glissement de température, la chaleur latente de fusion est répartie sur une plage
de température plus importante et le comportement de barriere thermique ou de plateau n’est plus
observé. Néanmoins, les oscillations de température sont amorties par rapport a un systéme sans
MCP. Dans les conditions présentées sur la figure 1-41, un glissement de température de 30 K (cas
or=5K) induit une augmentation de la température maximale de I'amortisseur par rapport a un
amortisseur thermique idéal pour des fréquences de I'ordre de grandeur des fréquences d’intérét du
projet T3D. Cette augmentation est ici maximale pour une fréquence d’environ 0,1 Hz et vaut environ
5 K.
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Figure 1-41. Influence du glissement de température sur 1’amplitude des variations de température d’un
amortisseur thermique soumis 4 un flux sinusoidal centré autour de zéro (¢ =1 W cm™, hygr=0W m? K.

1.2.4.3 Sensibilité a la taille des cellules

La différence de performance entre un amortisseur idéal et un amortisseur réel dépend en
partie de la taille des cellules de NTC contenant le MCP : plus ces cellules sont grandes et plus il est
difficile d’échanger de la chaleur avec le cceur des cellules. Dans cette étude, I'épaisseur des parois
de NTC est constante et égale a 5 um.

La figure 1-42 présente |'évolution de la variation de température pour un flux thermique
sinusoidal de 1 W cm™ pour un amortisseur adiabatique et pour différentes tailles de cellule. Les
résultats du modeéle d’amortisseur idéal et du modéle de maille 2D sont respectivement représentés
par les courbes en pointillés et les courbes continues. |l ressort que pour une épaisseur de paroi
constante, la fréquence de coupure de I'amortisseur diminue légerement quand la taille des cellules
augmente car la masse de MCP augmente. L'écart de comportement entre I'amortisseur réel et
I"amortisseur idéal est ici essentiellement di au glissement de température important pour cette
figure (or=5K). Il est a noter pour la suite qu’'un modéle non présenté ici considérant I'interface
silicium/MCP comme adiabatique donne les mémes résultats que le modéle de maille 2D.

Afin de distinguer l'influence des parameétres géométriques de celle du glissement de
température, la figure 1-43 présente les résultats de la figure 1-42 mais en prenant cette fois un écart
type de la distribution de la chaleur latente de fusion o égal a 0,1 K.

Contrairement au cas précédent (o;=5K), la comparaison avec un modeéle non détaillé ici
considérant l'interface silicium/MCP comme adiabatique montre que la taille de cellule est un
parametre important pour la performance thermique de I'amortisseur (courbes en traits-tillés sur la
figure 1-43). Pour des cellules de diametre approximatif 250 um (p = 125 um) et surtout 500 pm
(p =250 um), la quantité de MCP prenant part au changement de phase devient de plus en plus
insuffisante a mesure que la fréquence diminue, c’est-a-dire a mesure que la chaleur a stocker par
demi-période augmente, provoquant une augmentation des oscillations de température. Lorsque la
fréquence diminue encore, les courbes du modeéle sans échange de chaleur Si/MCP rejoignent les
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asymptotes a basse fréquence de I'amortisseur idéal et du modele de maille 2D, traduisant le fait que
le temps disponible par demi-période est maintenant suffisant pour que I'ensemble du MCP change
de phase, mais que la quantité de chaleur imposée dépasse la chaleur latente du MCP.

Au contraire, le modeéle de maille 2D tenant compte de I’échange thermique silicium/MCP ne
fait pas ressortir I'influence de la taille de cellule. Ceci tient au fait que I'épaisseur de cavité
contenant le MCP vaut 100 um et est donc inférieure au diameétre des cellules pour les valeurs de p
supérieures a 50 um. Méme pour des cellules de grande dimension, tout le MCP participe au
changement de phase car la dimension la plus petite de la cellule, en I'occurrence son épaisseur de
100 um, est déterminante dans la distance entre les parois conductrices et le front de fusion du MCP.

S | | - Interposeur idéal :
25 el e Modele de maille 2D |
20k AR iiiaad ——p=25pum |
—_ s o : 7'0:50 pm
- = 1 p=125ym
< 15 ........ ....... p=250 Hm _
10F : S ........
5 ................................................................
073 — 0 — 0 1
10 10 10 10

Fréquence [Hz]

Figure 1-42. Influence de la taille des cellules pour un flux de I W cm™ dans des conditions adiabatiques
(he=0W m” K™ pour le MCP choisi dans le projet (o7 =5 K).
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Figure 1-43. Influence de la taille des cellules pour un flux de 1 W cm™ dans des conditions adiabatiques
(he=0W m? K™ pour un MCP a température de fusion unique (o7= 0,1 K).
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Ces résultats montrent que la taille de la cellule de MCP doit étre suffisamment petite pour
gue tout le MCP change de phase. Ceci est d{i a la résistance thermique croissante entre I'enveloppe
de la cellule (silicium, NTC) et le front de fusion du MCP a mesure que celui-ci recule vers le centre de
la cellule. L'effet de la taille des cellules peut étre masqué par un glissement de température
important du MCP, ce dernier pouvant provoquer une variation de température plus importante
(figure 1-42) que celle provoquée par la fusion incompléte du MCP (figure 1-43).

En conclusion, la taille de la plus petite dimension de la cellule est déterminante dans la
capacité a utiliser tout le MCP pour une sollicitation thermique donnée. Cette plus petite dimension
(hauteur ou largeur de cellule selon le cas) doit étre choisie en fonction notamment de la puissance
thermique a stocker et des diffusivités thermiques de la structure conductrice et du MCP.

Aprés avoir étudié la sensibilité de la variation de température de I'amortisseur au glissement
de température du MCP et a la taille des cellules de MCP, la section suivante présente des exemples
de courbes de température en fonction du temps (ou thermogrammes) pour une géométrie
d’amortisseur donnée.

1.2.4.4 Exemple de réponse thermique pour une sollicitation quelconque

Un exemple de comportement d’un amortisseur thermique est présenté dans cette section.
L'amortisseur est soumis a un flux thermique qui est la somme d’une composante constante g et
d’'une composante transitoire dg. La composante transitoire consiste en une succession de 4
créneaux de puissance dg durant 0,1 s, les trois premiers étant séparés par un intervalle de temps de
0,1 s et les deux derniers par un intervalle de 0,2 s (figure 1-44). Dans cet exemple, la composante
continue de la puissance thermique g est égale a 10 W cm™, la température de référence est de 20 °C
et le coefficient d’échange thermique est de 2000 W m2 K. La température de fusion du MCP est
fixée a 80 °C. La figure 1-44 présente I'évolution de la température de la face supérieure d’'un
amortisseur ayant une géométrie optimisée pour différentes amplitudes thermiques de créneau (de
2,5 a4 15 W cm™), en présence ou non du phénoméne de changement de phase. En présence de
changement de phase, deux glissements de température sont considérés (o7=0,1K et or=5K). La
géomeétrie optimisée de I'amortisseur se distingue de la géométrie présentée sur la figure 1-28 par
une base et un capot en silicium d’épaisseur respective 250 um et 50 um (de surface inchangée
20 x 20 mm?) et une cavité de dimensions 200 um x 16 x 16 mm®. Le modele utilisé pour les calculs
est celui de I'amortisseur complet 2D.

Pour des créneaux de faible puissance (dg = 2,5 W cm™), la température de 'amortisseur sans
glissement de température (or=0,1K) n’atteint pas la température de changement de phase du
MCP. Le systeme réagit donc comme un systéme du premier ordre (monophasique). L’amortisseur
présentant un glissement de température important (or=5K) monte légérement moins en
température que son homologue sans glissement car entre 70 °C et 75 °C, une partie du MCP change
de phase, contrairement a I'amortisseur sans glissement.

Pour dg =5 W cm?, la température de 'amortisseur sans changement de phase dépasse 80 °C.
En présence de changement de phase sans glissement de température (o7 = 0,1 K), I'amortisseur agit
comme une barriere thermique. L'énergie absorbée lors des créneaux est inférieure a la chaleur
latente de fusion du MCP et la température ne dépasse donc pas 80 °C. Pour un glissement de
température important (o7 =5 K), la température monte plus lentement et n’atteint pas 80 °C car le
MCP change de phase et donc stocke de I'énergie thermique sous forme de chaleur latente deés le
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début de la montée en température. La température de I'amortisseur avec glissement qui est
inférieure a 80 °C implique que moins de la moitié du MCP est fondue. Une fois les quatre créneaux
passés, la température de I'amortisseur sans glissement de température devient inférieure a celle de
I'amortisseur avec glissement car ce dernier a évacué moins de chaleur vers I'extérieur (méme
coefficient d’échange h,s=2000 W m?2K' mais différence de température avec I'extérieur T- T,y
plus faible). Cette différence s’estompe ensuite avec le temps.

Pour dg = 10 W cm™, les mémes constats que pour dg =5 W cm™ peuvent étre formulés, a la
différence prés que le systeme sans changement de phase atteint 100 °C, soit environ 17 K de plus
que la température maximale des systemes avec changement de phase. Dans cette situation,
|’écrétage des pics de température est important et |'utilité de I'amortisseur thermique est évidente.
L'influence du glissement de température est également visible : I'amortisseur avec glissement de
température (or =5 K) dépasse légerement la température de 80 °C bien que tout le MCP ne soit pas
encore fondu, tandis que I'amortisseur sans glissement (o7 = 0,1 K) ne la dépasse pas.

Pour des flux thermiques supérieurs (dg=15W cm?), le MCP se retrouve complétement
(or=0,1K) ou presque completement (o;=5K) a I'état liquide apres trois créneaux de puissance
thermique. L'intervalle de latence de 0,2 s ne suffit pas a resolidifier complétement le MCP et le
guatrieme créneau de puissance thermique fait fondre complétement le MCP, y compris pour le
systeme avec glissement de température. Lors du refroidissement qui s’en suit, I'amortisseur agit
alors comme une barriere thermique a la baisse en température en empéchant la température de
redescendre sous la température de changement de phase.

Cet exemple montre les possibilités et les limites d’un amortisseur thermique diphasique. Tant
qgue I'énergie de la sollicitation transitoire reste inférieure a une certaine valeur, 'amortisseur agit
comme une barriere thermique empéchant la montée en température du composant. Par contre, si
le MCP se retrouve complétement a I'état liquide, I'amortisseur agit comme une barriére thermique
retardant la descente en température. Pour un fonctionnement optimal de I'amortisseur, la quantité
de MCP ainsi que ses caractéristiques, notamment son glissement de température, doivent étre en
adéquation avec les sollicitations thermiques envisagées.
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Figure 1-44. Evolution de la température supérieure de 1'amortisseur a la géométrie optimisée pour un flux
thermique en créneau. Comparaison avec un amortisseur équivalent sans changement de phase et effet du
glissement de température lors du changement de phase (¢, = ¢ + dg avec g =10 W cm?, T,er=20 °C,
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1.3 Conclusions

La miniaturisation continue des systemes électroniques, I'augmentation réguliere de leurs
performances ainsi que leur empilement (intégration 3D) engendrent des densités de flux thermique
croissantes. Or, la température des composants électroniques doit rester en-dessous d’une valeur
maximale définie afin de ne pas dégrader leur durée de vie ni leurs performances. L'amortisseur
thermique proposé a pour objectif de limiter les pics de température des composants électroniques
fonctionnant en régime transitoire. Il est constitué d’'un boftier en silicium contenant un réseau de
nanotubes de carbone (NTC) rempli de matériau a changement de phase (MCP) solide-liquide. La
structure composite MCP-NTC a vocation a augmenter l'inertie thermique du systeme grace a la
chaleur latente du MCP pour limiter les variations de température tout en maintenant une bonne
conductance thermique grace aux NTC, le tout dans un volume total limité.

L’étude bibliographique présente des systemes approchants de I'amortisseur thermique T3D,
mais aucun dispositif de stockage thermique comportant des NTC reliant directement les deux parois
délimitant la cavité n’a été identifié lors de cette recherche. Il ressort que les matériaux d’interface
thermique (TIM) constitués d’un tapis de NTC verticalement alignés (VACNT) sont les plus proches de
I"amortisseur thermique car leurs NTC relient directement les deux parois enserrant le tapis de NTC.
L'amortisseur thermique T3D se distingue cependant des VACNT par sa fonction de stockage
d’énergie thermique ainsi que par la densification des NTC selon un motif précis.

Le MCP solide-liquide est une solution pertinente pour la gestion de I'électronique transitoire
dans les applications mobiles telles qu’envisagées par STMicroelectronics car elle est passive, simple,
|égere et peu colteuse. Cependant, le MCP doit étre choisi attentivement pour répondre a différents
critéres, notamment une chaleur latente élevée et un faible degré de surfusion. La surfusion est un
état métastable du MCP liquide en-dessous de sa température de fusion qui peut géner le bon
fonctionnement de I'amortisseur thermique. Un autre phénomeéne a prendre en considération est la
possible dégradation des propriétés thermiques du MCP au fil des cycles de fusion/solidification. Ce
point est abordé dans la partie 3.3. Enfin, la conductivité thermique des MCP est généralement
faible, ce qui constitue un inconvénient pour I'amortisseur thermique T3D.

La simple dispersion dans le MCP d’additifs de conductivité thermique élevée (particules,
nanofibres, NTC...) ne permet pas d’augmenter la conductivité thermique du MCP de plus d’un
facteur 2, méme lorsque les particules dopantes sont suffisamment nombreuses pour former un
réseau continu (seuil de percolation). Ceci est di aux résistances thermiques d’interface entre les
éléments conducteurs, importantes en I'absence de liaisons covalentes entre eux. En revanche,
lorsque le MCP est intégré a une matrice continue de conductivité thermique élevée, par exemple
une matrice en graphite, la conductivité thermique du MCP ainsi dopé peut étre augmentée de plus
de deux ordres de grandeur. La solution retenue pour I'amortisseur thermique T3D tend vers le
principe de la matrice conductrice continue, a savoir des NTC reliant directement les deux plaques en
silicium. Ceci doit permettre de minimiser le nombre de résistances thermique d’interface a deux,
aux deux extrémités du tapis de NTC.

Les NTC individuels présentent une conductivité thermique qui peut atteindre des valeurs
exceptionnellement élevées, de I'ordre de 3000 W m™ K™. Cependant, plusieurs facteurs limitent les
performances thermiques expérimentales des tapis de NTC alignés verticalement (VACNT) enserrés
entre deux substrats, comme pour I'amortisseur thermique T3D: la présence de résistances
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thermiques d’interface NTC/substrat aux deux extrémités du tapis de NTC, les interactions NTC/NTC
et la présence de défauts et d’'impuretés au sein de la structure cristalline des NTC.

L'amortisseur thermique T3D pouvant étre situé entre deux composants électroniques, il est
intéressant de comparer le potentiel de conduction de la chaleur des VACNT a celui des matériaux
d’interface thermique traditionnels (TIM) utilisés pour diminuer la résistance thermique de contact
entre deux composants électroniques, comme par exemple les pates thermiques, les gels ou les
feuilles métalliques. Il ressort que les VACNT présentent un potentiel intéressant d’abaissement de la
résistance thermique d’interface par rapport aux TIM commerciaux, mais que ces dispositifs
prototypes de type VACNT n’ont pas encore atteint le niveau des TIM métalliques du fait notamment
des défauts présents dans les tapis de NTC ainsi que des résistances thermiques d’interface aux
extrémités du tapis de NTC. La mesure de la résistance thermique des amortisseurs thermiques
fabriqués durant le projet T3D est I'objet de la partie 3.2.

Dans la seconde partie de ce chapitre, I'étude théorique d’'un amortisseur thermique idéal de
conductivité thermique infinie et de glissement de température nul a permis de montrer que celui-ci
a un comportement de filtre passe-bas du point de vue thermique, comme tous les corps du reste.
Cependant, la présence de MCP permet d’abaisser la fréquence de coupure de ce filtre, ce qui se
traduit par une atténuation des variations de température par rapport au méme cas sans
changement de phase. La notion d’'impédance thermique a été développée et permet de définir des
plages d’utilisation optimale de I'amortisseur thermique en fonction de la puissance des sollicitations
thermiques, de leur fréquence et de la résistance thermique avec la source froide, ici le PCB. L’étude
du cas d’une sollicitation thermique sinusoidale centrée en zéro permet d’analyser le comportement
de l'amortisseur thermique, sachant qu’une sollicitation thermique non centrée en zéro, plus
réaliste, peut s’y rapporter facilement. Ces études montrent que la température moyenne de
I"amortisseur doit étre inférieure a la température de fusion du MCP pour que la fonction d’écrétage
en tempéture soit assurée correctement. Elles montrent également que comme prévu, 'amortisseur
thermique ne peut jouer que sur les fluctuations de température liées a la composante transitoire
d’une sollicitation thermique, la température moyenne étant elle uniqguement dépendante de la
puissance moyenne de la sollicitation thermique et de la puissance évacuée vers la source froide.

Deux modeles d’amortisseur thermique ont été développés. L'un est un modele 2D d’une
maille élémentaire de la structure MCP-NTC permettant une étude fine des transferts thermiques
entre les NTC, le MCP et le silicium. L'autre est un modele de I'amortisseur thermique complet qui
permet de prendre en compte les effets de bord, c’est-a-dire les zones sans MCP-NTC. C'est un
modele 2D afin de limiter le temps de calcul, avec comme corollaire une moindre précision dans les
résultats qu’un modéle 3D. Une autre limite de ce modele d’amortisseur complet est que la structure
MCP-NTC est considérée comme un matériau homogene et isotrope, ce qui n’est pas le cas en
réalité. D’autres limites sont communes aux deux modeles, notamment le fait que la surfusion du
MCP et les résistances thermiques d’interface soient négligées. En revanche, les deux modeles
integrent le glissement de température du MCP en le modélisant par une fonction gaussienne dont la
largeur peut étre ajustée. La chaleur latente du MCP est alors prise en compte grace a une capacité
thermique équivalente augmentant fortement sur la plage du changement de phase.

L'exploitation de ces modeles permet de tirer plusieurs conclusions. Tout d’abord, les
variations de température de I'amortisseur ainsi modélisé sont supérieures a celles de I'amortisseur
idéal du fait de la faible conductivité thermique du MCP et du glissement de température du MCP.
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Une étude de sensibilité montre qu’une augmentation du glissement de température provoque une
augmentation des fluctuations de températures et donc des températures maximales atteintes. Une
seconde étude de sensibilité montre quant a elle que la plus petite dimension des cellules contenant
le MCP (hauteur ou largeur selon le cas) est un paramétre important pour I'efficacité de I'écrétage.
Elle doit étre suffisamment faible pour garantir que tout le MCP participe au stockage d’énergie
thermique. Elle dépend principalement de la sollicitation thermique et de la diffusivité thermique du
MCP. Enfin, des exemples de thermogrammes pour une sollicitation thermique quelconque mettent
en évidence les effets précédemment discutés, et notamment le fait que I'écrétage des températures
est efficace jusqu’a une certaine amplitude de sollicitation thermique, mais que l'intérét de ce
systeme est moindre au-dela car I'amplitude de I'écrétage diminue.

Les modeles présentés dans ce chapitre n’ont pas été utilisés dans le cadre de cette thése car
la caractérisation des échantillons réalisés ne nécéssitait pas un tel niveau de raffinement. Les
modeles simplifiés utilisés a cette fin sont présentés dans le chapitre 3.

Aprés avoir mené une étude bibliographique sur les différents aspects relatifs a I'amortisseur
thermique T3D et aprés avoir présenté les résultats d'une étude théorique réalisée au CETHIL en
amont de cette thése, le chapitre suivant aborde le dispositif expérimental concu et mis en ceuvre
dans le cadre de cette these pour accéder expérimentalement a certains parametres thermiques
d’intérét comme la capacité effective de stockage thermique sous forme de chaleur latente ou les
résistances thermiques présentes au sein des amortisseurs réels fabriqués par les partenaires du

projet T3D.
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Chapitre 2. Dispositif expérimental

Ce chapitre traite de I'ensemble du dispositif expérimental utilisé dans le cadre de la
caractérisation thermique des amortisseurs thermiques T3D. L’architecture des différentes
générations d’échantillon et les spécifications des matériaux les constituant sont tout d’abord
passées en revue. La conception et les caractéristiques du banc d’essai développé dans le but de
mener les différents tests thermiques sont ensuite présentées. La procédure mise en place pour
mesurer la température des faces amont et aval des échantillons T3D ainsi que I'incertitude associée
sont explicitées. Enfin, les échanges thermiques entre I’échantillon et son environnement sont
modélisés puis quantifiés.

2.1 Constitution des amortisseurs T3D

La caractérisation thermique des amortisseurs T3D est basée d’une part sur les résultats des
essais expérimentaux et d’autre part sur la connaissance préalable de la géométrie et de certaines
propriétés thermophysiques et radiatives des constituants de I'amortisseur. Dans cette optique, les
dimensions caractéristiques des amortisseurs thermiques T3D sont explicitées dans cette section. Les
différentes méthodes de fabrication employées pour réaliser les quatre générations successives
d’amortisseur sont ensuite présentées. Enfin, les caractéristiques des principaux matériaux
constitutifs de I'amortisseur sont détaillées.

2.1.1 Dimensions caractéristiques de I'amortisseur thermique T3D

La figure 2-1 illustre I'architecture de I'amortisseur T3D de maniere schématique et donne ses
dimensions caractéristiques (pour certains échantillons préliminaires, ces dimensions peuvent
différer et sont alors précisées dans la suite de I'étude).

Interface capot/NTC

Capot Si
NTC 150 & 380 um
Scellement ) S RN NP

> I* 7T 3a25um

Air Base Si

MCP 16 mm 380 pm

Interface base/NTC

20 mm *:50a 150 um

Figure 2-1. Coupe schématique de ’amortisseur T3D (échelles non respectées).

Dans le cadre du projet T3D, le matériau retenu pour contenir la structure active MCP/NTC est
le silicium (Si), matériau constitutif des puces électroniques. Le contenant se compose de deux
plagues en silicium de surface identique 20 x 20 mm” dont une comportant une cavité de surface
16 x 16 mm?®. L’épaisseur de la plaque « base » vaut 380 um tandis que celle de la plaque « capot »
varie entre 150 et 380 um selon les échantillons. La structure MCP/NTC est située dans la cavité dont
la profondeur varie entre 50 et 150 um environ selon les échantillons. Un matériau de scellement
disposé entre la base et le capot en silicium doit permettre d’assurer I'étanchéité et la solidité de
I"amortisseur thermique. La figure 2-2 donne un apercu des proportions de I'amortisseur thermique
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T3D et permet de visualiser l'intérieur d’une cavité contenant du MCP (mais pas de NTC). Il y a
toujours de I'air dans la cavité afin de limiter la montée en pression lors de la fusion et de I'expansion
volumique associée du MCP. Le taux de remplissage de MCP varie d’un échantillon a 'autre.

Capot Si
Capot Si

Base Si

100 pm

Base Si

Figure 2-2. Images MEB d’un amortisseur de type Si-MCP-Si coupé (images IEMN). La base d’épaisseur
380 pm est scellée avec le capot d’épaisseur 150 pm au moyen d’un joint SU-8 de 1 mm de largeur avant
scellement et de 30 pm d'épaisseur avant scellement. La cavité de surface 16 x 16 mm2 et de profondeur 150 um
contient de 1’air et du MCP. Sur I’image de droite, du MCP accumulé dans le coin de la cavité et dans I’interstice
délimité par les plaques de silicium et le matériau de scellement est visible.

2.1.2 Procédés de fabrication des quatre générations d’amortisseur

Le procédé de fabrication des amortisseurs a évolué au fur et a mesure des avancées du projet
T3D. Une vue d’ensemble des étapes de fabrication des différentes générations d’amortisseurs est
présentée dans cette section.

Les amortisseurs du projet T3D ont tous en commun d’étre constitués de deux plaques en
silicium entre lesquelles se trouve le milieu étudié (MCP, NTC et air). Les échantillons de génération 0
ne comprennent pas d’autre matériau entre les plaques que le tapis de NTC. En revanche, les
échantillons des générations ultérieures comportent un matériau de scellement qui prend la forme
soit d’'un adhésif (génération 1) soit d’une résine SU-8 (générations 2 et 3). Dans la suite, le volume
intérieur délimité par les deux plaques de silicium et le matériau de scellement est désigné comme
« cavité », que celle-ci soit creusée dans le silicium (générations 2 et 3) ou simplement délimitée par
les plaques en silicium non creusées et I'adhésif (génération 1).

La figure 2-3 récapitule de maniere schématique les étapes clefs de fabrication pour chacune
des quatre générations d’amortisseurs testés. Pour chaque étape, les explications complémentaires
nécessaires a la compréhension de I'architecture et des propriétés thermiques des amortisseurs sont
données ci-dessous :

a) Les amortisseurs de génération 0 et 1 ne disposent pas de cavités creusées dans le silicium.

La surface des cavités délimitées par I'adhésif des amortisseurs de génération 1 varie d’'un
échantillon a I'autre et leur profondeur vaut 100 um.
Les amortisseurs de génération 2 et 3 disposent d’une cavité creusée dans la plaque de
base en silicium. Cette cavité est réalisée par gravure humide au KOH. La partie du silicium
qui ne doit pas étre gravée est recouverte d’une couche protectrice de nitrure de silicium
(SiN) d’épaisseur initiale environ 200 nm. Cette couche de SiN, non retirée par la suite,
donne sa couleur verte a la face arriere de la plaque accueillant la cavité. Toutes les cavités
creusées dans le silicium ont une surface de 16 x 16 mm?®. Leur profondeur varie de 50 &
150 um selon les échantillons.

b) Le procédé de dépdt des couches minces d’alumine (Al,O; 10 nm) et de fer (Fe 1 nm)
destinées a la croissance des NTC est détaillé en section 2.1.3.3. Pour former I'ensemble de
couches minces Ti/Au/In destiné au poingonnement des NTC, trois dépdts sont réalisés
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successivement : titane (Ti 20 nm), or (Au 100 nm) et indium (In 0,5 a 2,7 um, épaisseur
variant selon les échantillons et selon I'endroit du dépdét). Ces dépdts occupent tout
(génération 0) ou partie de la surface du silicium (génération 1 : retrait des couches minces
Ti/Au/In au scalpel dans la zone de I'adhésif; génération 3: utilisation d’'un masque
permettant de limiter le dép6t a la zone d’intérét). Selon les échantillons, les dépbts de
Ti/Au sont réalisés par PVD ou par pulvérisation et celui de la couche d’indium par PVD ou
par évaporation.

c) Les procédés de croissance et de densification des NTC sont détaillés en section 2.1.3.3. Les
NTC, densifiés ou non, sont représentés par des traits noirs sur la figure 2-3. Pour des
raisons de clarté, le dép6t de Ti/Au réalisé aprés la croissance des NTC y est représenté
schématiquement par une couche de Ti/Au posée sur le sommet des NTC. Dans la réalité,
ce dépbt de Ti/Au est réalisé par PVD ou par évaporation et selon le procédé employé, il
couvre les NTC sur toute leur surface ou seulement sur la partie exposée de celle-ci.

d) Les matériaux de scellement (adhésif ou résine SU-8) ainsi que leur mise en ceuvre sont
décrits en section 2.1.3.4. Selon les échantillons, la résine SU-8 peut étre appliquée sur la
plaque cavité, sur le capot ou sur les deux a la fois.

e) Pour « arrimer » I'extrémité libre des NTC a la plaque en silicium, les NTC sont au préalable
recouverts d’une couche d’accroche de 20 nm de titane (Ti) permettant le dépdt de la
couche suivante de 100 nm d’or (Au). Le « poingonnement » consiste a faire pénétrer
I’extrémité libre des NTC ainsi dorés dans une couche métallique constituée, par ordre de
dépot sur le silicium, de 20 nm de titane (Ti), de 100 nm d’or (Au) et de 0,5 a 2,7 um
d’indium (In) selon les échantillons. L'or présent sur les NTC et sur le silicium a vocation a
former un eutectique avec I'indium présent pour ainsi établir une liaison mécanique entre
les NTC et le silicium. Dans la suite, ce collage eutectique est désigné sous le terme de
« poingconnement ». A noter que pour les NTC non densifiés ainsi que pour les flots de NTC
de faible diamétre (motifs « D2 » et « D4 » de la figure 2-8 notamment), les NTC ont
tendance a se coucher lors du poingonnement.

f) Le MCP solide est déposé le plus souvent sur le tapis de NTC. La plaque en silicium
accueillant le tapis de NTC est ensuite chauffée de sorte que le MCP fonde et pénétre dans
la cavité et dans le tapis de NTC. Deux échantillons ont suivi un procédé légerement
différent : pour G1-CP-12, le MCP est déposé dans I'espace vacant entre le tapis de NTC et
I'adhésif, et pour G3-CP-18, le MCP est introduit en deux temps : une partie est déposée
dans la cavité recouverte de la couche de Ti/Au/In, puis le MCP est porté a 80 °C et le
premier poinconnement a lieu; la deuxieme partie du MCP est déposée de maniere
classique sur le tapis de NTC poingonné en fond de cavité et déja recouvert de la couche de
Ti/Au, puis fondue.

g) Le scellement du capot avec la plaque de base est réalisé au moyen d’une presse chauffée.
La pression, la température et la durée du scellement peuvent différer d’'un échantillon a
I'autre. Les explications relatives au poinconnement des NTC dans la couche de Ti/Au/In
sont données a I'étape e).
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Figure 2-3. Vue d’ensemble des étapes de fabrication a) a g) des générations n° 0, 1, 2 et 3 d’amortisseurs
thermiques vus en coupe. Pour plus de clarté, les échelles et les proportions ne sont pas respectées.

Les amortisseurs peuvent ne pas contenir tous les matériaux actifs (MCP, NTC) visibles sur la
figure 2-3. Par exemple, la cavité d’'un amortisseur de génération 2 peut ne contenir que de I'air et
pas de MCP. Par contre, elle ne pourra pas contenir de NTC, ceux-ci n’étant pas représentés.

La fourniture des plaques de silicium, le creusement des cavités ainsi qu’une partie des travaux
relatifs au scellement SU-8 et au dépot de couches minces ont été réalisés par I'lEMN. La sélection et
la fourniture du MCP ont été assurées par la société Kaplan Energy, aujourd’hui Clauger. Les
procédés de poingconnement simple et double, le dépdt de couches minces de titane, d’or et
d’indium, le scellement a I'adhésif et une partie des scellements SU-8, ainsi que I'intégration du MCP
dans les amortisseurs ont été réalisés par le laboratoire CEA LITEN (DTNM/SERE/LRME). Les travaux
relatifs a la croissance et a la densification des NTC ont été réalisés par le laboratoire CEA LITEN
(DTNM/SEN/LSN).

La nomenclature adoptée dans cette thése pour désigner les amortisseurs est explicitée sur la
figure 2-4. Ainsi I’échantillon G2-oP-3b-150 est un amortisseur de génération 2 contenant du MCP
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mais pas de NTC, son numéro distinctif est le 3b, et sa cavité affiche une profondeur d’environ
150 pm.

G3-CP-17-150
T Profondeur de cavité en um (facultatif)
N° d’échantillon correspondant a la nomenclature T3D
Contient du MCP (P) ou non (o)
Contient des NTC (C) ou non (o)

Scellement Couches minces (hors SiN)
GO Aucun
L Génération d’é illon : Al,O5/Fe et Ti/Au/In/Au/Ti
Génération d’échantillon : G1| Adhésif ,05/Fe et Ti/Au/In/Au/Ti
G2 SU-8 Aucune
G3 (Ti/Au/In/Au/Ti ou Ti/Au/In) x 2

Figure 2-4. Nomenclature des amortisseurs thermiques.

Les caractéristiques principales des différents amortisseurs testés sont récapitulées dans le
tableau en Annexe H p. 245. Aprées avoir passé en revue les différentes générations d’amortisseurs et
leur spécificités, la section suivante présente les propriétés de leurs constituants.

2.1.3 Caractéristiques des matériaux constitutifs des amortisseurs

Il est nécessaire de connaitre les propriétés des constituants de I'amortisseur afin de pouvoir
analyser son comportement thermique. Dans cette section, les caractéristiques du silicium, du MCP,
des NTC et des matériaux de scellement utilisés pour la fabrication des amortisseurs thermiques T3D
sont présentées.

2.1.3.1 Propriétés optiques et thermiques du silicium

Le silicium étant généralement semi-transparent dans l'infrarouge et ses propriétés optiques
dépendant du dopage, il est important de connaitre celles du silicium constituant I’'enveloppe de
I"amortisseur. Le silicium utilisé pour la fabrication des échantillons T3D est de type P, dopé au bore
(fiche technique en Annexe C p.219). Ses propriétés optiques ont été mesurées pour deux
échantillons « test » et « process » d’épaisseur 380 um +/-25 um chacun au moyen de différents
spectrometres par la société Influtherm. Les courbes de transmittance monochromatique quasi
normale hémisphérique ‘L'/Iln et de réflectance monochromatique quasi normale hémisphérique p,'ln
sont données en Annexe C p. 220. L’absorptance monochromatique quasi normale a; s’en déduit
comme suit :

ap=1-1"-p;" (21)

La transmittance 7;" mesurée sur la gamme de longueur d’onde 0,2-15 um (Annexe C p. 220)
est typique du silicium avec un caractére opaque pour des longueurs d’onde inférieures a environ
1um et un comportement semi-transparent au-dela, jusqu’a plus de 15 pm. La réflectance p}"
mesurée sur la gamme de longueur d’onde 0,2-15 pm est minimale entre 0,5 et 1,1 um (Annexe C
p. 220). L’absorptance a; est donc maximale entre 0,5 et 1 um (figure 2-5).
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Figure 2-5. Réflectance®, transmittance™® et absorptance* des deux échantillons en silicium T3D « process » et
« test » d’épaisseur 380 +/- 25 um mesurés sur deux spectromeétres « S1 » et « S2 » a température ambiante, face
non polie c6té faisceau incident, entre 0,2 et 2,5 pm de longueur d’onde (* : monochromatique quasi normale
hémisphérique).

Comme attendu, les deux échantillons « test » et « process » ont des propriétés optiques
similaires, leurs spécifications étant identiques (Annexe C p. 219). Les légeres différences entre les
différentes mesures peuvent tenir a l'incertitude de la mesure spectrométrique, a une possible
différence d’épaisseur entre les deux échantillons, et au fait qu’ils sont issus de deux lots de

production différents. Le silicium d’épaisseur 380 um utilisé pour la fabrication des échantillons T3D
est issu principalement du lot « process ».

Les propriétés thermiques du silicium évoluent avec la température (tableau 2-1) : en passant
de 300 a 400 K, la conductivité thermique du silicium Ag diminue de 33 % (Adachi, 2004), sa masse
volumique ps; reste constante (Adachi, 2004), sa capacité thermique massique a pression constante
Cp,si augmente de 10 % (Annexe C p. 221) et sa diffusivité thermique as; diminue en conséquence de
39 %.

Tableau 2-1. Propriétés thermiques du silicium pur pour différentes températures.

T [K] 300 350 400

A [W m?t K 156 128 105

psi [kg m™] 2329 2329 2329

Cosi [ kg™t K™ 714 758 789

a5 [m?s?] |9,3810° | 7,2510° | 5,71 10°

2.1.3.2 Propriétés thermiques du MCP

Le matériau a changement de phase (MCP) utilisé dans le projet T3D a été sélectionné par la
société Kaplan Energy (aujourd’hui Clauger) suite a I’analyse d’une multitude de MCP pour répondre
aux criteres principaux suivants :

- Température de changement de phase comprise entre 70 et 120 °C
- Chaleur latente de fusion/solidification élevée
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- Faible glissement de température, c’est-a-dire changement de phase sur une plage de
température restreinte

- Faible degré de surfusion

- Bonne affinité avec les NTC

- Faible co(t de fabrication et bonne disponibilité de la matiére premiere

- Simplicité de manipulation (pas de dégradation des propriétés due a I’humidité par ex.)

Le MCP retenu est une paraffine de synthese composée d’alcanes linéaires de forme C.H,,.,
avec une distribution comprise entre Csq et C,5 (soit entre 30 et 48 atomes de carbone par molécule).
Cette paraffine « PCM-89» de chez Kaplan Energy posséde une chaleur latente de
fusion/solidification de 205 kJ kg’1 +/-6kJ kg’l, valeur mesurée par calorimétrie différentielle a
balayage (DSC) par la société Kaplan Energy et confirmée par les mesures DSC de la société
Influtherm (courbes et conditions de mesure en Annexe C p. 222-223).

Les autres propriétés du MCP sont données dans le tableau 2-2. La capacité thermique
massique de la paraffine utilisée n’a pas été déterminée durant le projet T3D mais la littérature
donne des valeurs de I'ordre de 2 kJ kg™ K* pour diverses paraffines (He et Setterwall, 2002; Inaba et
Tu, 1997). La conductivité thermique mesurée par Kaplan Energy serait a confirmer par une mesure
additionnelle, la conductivité thermique des paraffines valant généralement entre 0,15 et
0,35 W m™ K" (Zalba et al., 2003). En fonction des valeurs de conductivité thermique (entre 0,15 et
0,9W m'K?') et de capacité thermique massique (entre 1,5 et 2,5 k) kg™ K?) considérées, la
diffusivité thermique du MCP type PCM-89 a I'état solide est comprise entre 7 10% et 710" m*s™.

Tableau 2-2. Propriétés de la paraffine type PCM-89 mesurées par Kaplan Energy (* : valeur a confirmer).

Chaleur latente (DSC a 10 K min™) 199-211 kJ kg™
Masse volumique solide (a 20 °C) 815 kg m™
Conductivité thermique =0,8Wm™' K (¥
Plage d’utilisation -30a+130°C
Température d’auto-inflammation >300 °C

Les courbes de capacité thermique massique équivalente due uniquement a la fusion et a la
solidification du MCP ¢, g fus €t Cpeqsor iSSUES de la mesure DSC de Kaplan Energy sont présentées sur
la figure 2-6. Le MCP utilisé n’étant pas un corps pur, sa fusion s’étale entre 60 °C et 91 °C tandis que
sa solidification a lieu entre 84 °C et 56 °C environ. Le degré de surfusion tel que défini dans cette
étude correspond a la différence entre la température de fin de fusion et la température de début de
solidification. Le phénomene de surfusion est décrit dans la section 1.1.2. Le degré de surfusion
mesuré ici est d’environ 7 K pour une masse de MCP de I'ordre de 10 mg.
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Figure 2-6. Capacité thermique massique équivalente due uniquement a la fusion et a la solidification du MCP
type PCM-89 a pression constante ¢, e fis €t Cp,eq.501- Courbes issues des mesures DSC effectuées par Kaplan
Energy avec une rampe de température de 10 K min™.

Afin d’interpréter correctement les courbes de DSC présentées sur la figure 2-6 ainsi qu’en
Annexe C p. 222-223, plusieurs aspects sont a souligner. Tout d’abord, les températures évoluant par
définition au cours de la mesure par DSC, la température indiquée n’est pas tout a fait égale a celle
régnant dans le MCP situé dans le creuset de mesure, la température du MCP dans le creuset n’étant
elle-méme pas uniforme. Du fait de cet aspect dynamique de la mesure DSC, des rampes de
température différentes lors de la DSC conduisent a des allures de courbes et des niveaux de
température apparente légérement différents méme si les appareils de DSC proposent une fonction
de correction de la température liée a cet aspect dynamique.

De plus, le MCP liquide peut solidifier sous différentes formes cristallines voire sous forme
amorphe en fonction de la vitesse de refroidissement et de la présence d’agents nucléants. Ces
différentes formes cristallines et amorphe peuvent étre associées a différentes valeurs de chaleur
latente. Afin de s’affranchir de cet effet mémoire du MCP, toutes les analyses réalisées dans cette
these s’appuient sur des fontes postérieures a la premiere fonte réalisée au CETHIL. En effet, la
premiere fonte du MCP au CETHIL correspond a la derniere solidification du MCP au CEA et les
vitesses de refroidissement différent entre le CEA et le CETHIL.

2.1.3.3 Caractéristiques des NTC

La fabrication des nanotubes de carbone (NTC) des échantillons testés dans cette théese, leur
densification le cas échéant ainsi que leur caractérisation structurale (chiffres et images MET et MEB
présentés ci-dessous) ont été réalisés par le laboratoire CEA LITEN (DTNM/SEN/LSN).

Pour fabriquer les NTC, une couche d’alumine (Al,0;) d’épaisseur 10 nm puis une couche
catalytique de fer (Fe) d’épaisseur 1 nm sont déposées sur un substrat en silicium. Celui-ci est ensuite
soumis a un flux de gaz composé entre autres d’acétylene (C,H,) dans un réacteur CVD porté a
plusieurs centaines de degrés Celsius pendant environ une heure. Sous l'effet de la chaleur, des
nano-gouttelettes de fer se forment a partir de la couche catalytique. Sur chaque nano-gouttelette
de fer croissent alors verticalement plusieurs nanotubes de carbone, formant ainsi un faisceau de
NTC. L'ensemble de ces faisceaux forme un tapis de NTC alignés verticalement (figure 2-9 a). Pour
plus de détails sur la fabrication des NTC, se référer a I'article de Ollier et al. (2014).
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Les NTC ont été fabriqués par le CEA avec les mémes parametres de croissance (température,
couche catalytique de fer, etc.) durant tout le projet T3D. Ainsi les caractéristiques des NTC
individuels présentées ci-aprés sont représentatives des NTC des échantillons T3D (données CEA) :

- Nombre de feuillets par NTC:1a5

- Diametre externe : 2,7 a 7,2 nm (moyenne a 4,3 nm; médiane a 4,2 nm)
- Longueur apres croissance : 11 a 250 um selon les lots de fabrication

- Densité en zone catalytique aprés croissance < 3 10" NTC cm™

Il est possible de distinguer les feuillets des NTC au microscope électronique en transmission
(figure 2-7). A noter que le nombre de feuillets est plus élevé a la racine des NTC (1 & 9) et moins
élevé dans la zone de fin de croissance (1 a 3, dont plus de la moitié de NTC monofeuillets) que les
chiffres présentés sur la figure 2-7 pour le « corps » des NTC.

Nombre deewlets r NTC |
Quantité de NTC

Figure 2-7. Nanotubes de carbone individuels mis en solution dans de I’isopropanol pour les visualiser au
microscope électronique en transmission (MET). 1 trait noir = 1 feuillet. Images CEA.

Il est possible de laisser libres de NTC certaines zones choisies du tapis de NTC en pratiquant
une ablation ciblée du fer avant I'étape de croissance des NTC. Les motifs et dimensions de ces
« structurations » réalisées dans le cadre du projet T3D sont détaillés sur la figure 2-8. La figure 2-9
(images c, e, g) montre des clichés MEB des tapis de NTC correspondants. La structuration du tapis de
NTC permet au MCP de disposer d’un volume plus important dans la cavité de I'amortisseur. C'est
aussi un préalable indispensable a I'étape de densification des NTC pour ne pas obtenir des motifs
aléatoires de NTC densifiés comme sur la figure 2-9 b.

La « densification » des NTC consiste a immerger le tapis de NTC avec son substrat en silicium
dans un liquide puis a laisser celui-ci s’évaporer. Ce faisant, les NTC se rassemblent les uns contre les
autres par capillarité. Les objectifs de la densification des NTC sont d’augmenter la conductivité
thermique transversale des murs de NTC ainsi formés et d’accroitre la résistance mécanique a la
compression de ces structures par rapport aux NTC non densifiés. Cependant, la densification des
NTC crée un champ de contraintes mécaniques dans le tapis de NTC. Cela se traduit par un
arrachement au niveau de la couche Al,O3;/Fe des NTC se trouvant en périphérie des structures
densifiées, ce qui est défavorable a la conduction thermique Si-NTC. Ce phénoméne augmentant
avec la taille des zones densifiées, un tapis densifié sans arrachement massif ni déformation de celui-
ci n’a pas pu étre obtenu a partir d’'une structure fermée de type « réseau de trous » de surface
15 x 15 mm? (figure 2-9 d). Les structures semi-ouvertes « ilots » et ouvertes « piliers » ont permis
d’obtenir des motifs densifiés intégres géométriquement, bien qu’une partie des NTC continuent
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d’étre arrachés de la couche d’Al,Os/Fe en périphérie de chacune de ces entités (figure 2-9f, h). Les
structures ouvertes favorisent également le remplissage du MCP liquide (pas d’air piégé au fond des
cellules fermées, remplissage de MCP uniforme dans toute la zone NTC).

Réseau hexagonal de trous Tlots hexagonaux Réseau hexagonal de piliers

vide ' NTC

d=30pum d=30pum Des.1:d=40 ym,e=5pum
e=10pum E=e=10pum Des.3:d=80pum, e =10 ym
Design 2: D =130 ym Des.7:d=120 ym, e =15 um
Design4 : D =210 ym Des.9:d =160 ym, e =20 ym
Design 5: D =410 ym
Design 6 : D =610 um
Design 8 : D =810 um

Figure 2-8. Schémas de structuration de la couche catalytique de fer.

Structuré

Réseau de trous llots Filiers
100 pm . e) 100 ym g) 100 pm
— —

= = 4

[ "au; 'JﬁL AN e

Non structuré

Na_::n densifié

100 pm f) 1ﬂp pm h) 100 um

Figure 2-9. Configurations de tapis de NTC réalisés par le CEA durant le projet T3D (images MEB du CEA).
Remarques : sur I’image a), chaque « fil » correspond a un faisceau composé de plusieurs NTC et non a un NTC
individuel. Au premier plan des images c) et e), des faisceaux de NTC désordonnés sont visibles suite a la
découpe des échantillons pour visualisation au MEB.

2.1.3.4 Propriétés des différents matériaux de scellement

Pour certains amortisseurs T3D prototypes, les deux plaques de silicium amont et aval sont
reliées entre elles uniquement par le tapis de NTC, ce qui est intéressant pour la caractérisation
thermique de I'ensemble Si/NTC/Si. Cependant, étant donné d’une part la tenue mécanique des
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interfaces Si/NTC parfois trés faible, d’autre part 'amplitude des sollicitations thermiques lors des
tests de fusion/solidification du MCP, et enfin vu le caractére toxique des NTC, la plupart des
amortisseurs T3D disposent d’un scellement spécifique liant les deux plaques de silicium. Le tableau
2-3 regroupe les propriétés thermiques des différents matériaux de scellement utilisés durant le
projet T3D.

Tableau 2-3. Ordres de grandeur des propriétés thermiques a température ambiante des matériaux de scellement
utilisés dans les amortisseurs T3D.

Matériau Désignation AWm?'K | plkem?®] |, kg K| a[m’s™]

9628FL (3M)

102 | 1075-1225 | 1100-1 10%-2 107
9629PC (3M) 0,1-G, 075-1225 | 1100-1500 | 510°-2 10

Adhésif

SU-8 2002 (Microchem)

~ 7 -7
SU-8 2005 (Microchem) 0,2-0,3 1100-1200 = 1500 1107-210

Résine

L'adhésif double face de marque 3M est constitué d’une ame en polyester (PET) d’épaisseur
13 um enduite d’adhésif « acrylique 360 » sur ses deux faces, le tout ayant une épaisseur de 50 um
(9628FL) ou 100 um (9629PC) selon I’épaisseur d’acryligue 360. L’adhésif étant découpé
manuellement au CEA, sa largeur varie entre 0,8 et 2,5 mm selon |'échantillon et I'endroit du
scellement observé. Les propriétés thermiques de ces matériaux ne sont pas données par le
fabricant. Cependant, les ordres de grandeur de A, p et ¢, étant similaires pour le PET et I'acrylique,
les propriétés thermiques des adhésifs 9628FL et 9629PC sont ici considérées comme identiques
(tableau 2-3).

La résine SU-8 série 2000 de marque Microchem a été retenue comme matériau de scellement
définitif par les partenaires du projet T3D car elle est couramment utilisée pour I'étanchéité des
systémes microfluidiques, pour fabriquer des microsystemes et pour coller du silicium. Sa
température de réticulation est basse (le MCP ne doit pas étre dégradé lors du scellement), son
épaisseur peut étre choisie dans une grande plage (0,5 a 300 um) et sa conductivité thermique est
tres faible. Ce dernier point facilite I’estimation des propriétés thermiques du contenu de la cavité en
réduisant la conduction de la chaleur par le scellement entre les plaques amont et aval de
I"amortisseur. Deux techniques de fabrication du joint SU-8 ont été employées durant le projet T3D :

- Par photolithographie : toute la plaque de silicium est recouverte de SU-8 liquide par
enduction centrifuge (spin coating en anglais) sur une ou les deux plaques de silicium. Ce
procédé induit un bourrelet de SU-8 sur les bords de la cavité d’épaisseur variant avec la
profondeur de cavité. La SU-8 étant une résine photosensible, la zone du joint SU-8 est
définie par photolithographie puis la résine est développée, c’est-a-dire que la SU-8 non
exposée aux ultraviolets est retirée. La largeur du joint SU-8 avant scellement est de
1,0 mm, a égale distance (0,5 mm) du bord de la cavité et de 'aréte extérieure. Apres le
scellement sous pression, le joint SU-8 est moins épais (3-13 um) et plus large.

- Par tamponnage : une piéece de la forme du joint souhaité (tampon) vient prendre de la SU-
8 sur une surface pour venir la déposer, la « tamponner », sur la plague de silicium. La
largeur du joint SU-8 est moins réguliére avec la méthode de tamponnage et son épaisseur
est supérieure (15-25 um apres scellement).
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Dans les deux cas, la réticulation de la résine intervient avec la température (100-150 °C) lors
du scellement du capot avec la base : les groupes époxy de la SU-8 polymérisent, c’est-a-dire qu'’ils se
lient entre eux, rendant la résine solide.

L'adhésif 3M et la résine SU-8 ont des propriétés thermiques proches d’un isolant thermique a
faible porosité : leur conductivité thermique est de l'ordre de 0,2 Wm™ K" et leur diffusivité
thermique est de l'ordre de 107 m’s™. Cependant, ce caractére isolant est a pondérer avec
|’épaisseur du matériau de scellement de chaque échantillon T3D.

Aprés avoir passé en revue les différentes générations d’amortisseurs thermiques T3D et les
propriétés de leurs constituants, la section suivante décrit le dispositif expérimental mis en place
pour les caractériser thermiquement.

2.2 Présentation du banc d’essai

Dans cette partie, le dispositif expérimental congu et mis en ceuvre dans le cadre de cette
these pour estimer les paramétres thermiques d’intérét des amortisseurs thermiques est décrit. Ce
dispositif doit permettre de mener trois types d’essais tres différents : I’essai de type « flash » dont le
but est de caractériser la conductance thermique de I'amortisseur (breve sollicitation thermique de
quelques dizaines de millijoules), I'essai de type « écrétage » dont le but est d’estimer la capacité de
stockage thermique du MCP (sollicitation thermique de quelques dizaines de joules pour dépasser la
température de fusion du MCP) et I'essai de type « cyclage thermique » dont I'objectif est de faire
subir a I'échantillon un grand nombre de cycles de chauffe-refroidissement. Il doit également
permettre un suivi des températures des faces amont et aval des échantillons, ainsi que la
visualisation infrarouge de l'intérieur de la cavité.

Le moyen de chauffage puis le systeme de visualisation IR sont tout d’abord présentés. Le banc
d’essai préliminaire ayant servi a caractériser les premiers échantillons est brievement exposé, ainsi
gue ses limites. La conception de I'ensemble du dispositif expérimental définitif ainsi que ses
caractéristiques sont ensuite explicitées. Enfin, les modifications apportées au banc d’essai pour le
cyclage thermique sont passées en revue.

2.2.1 Excitation thermique par laser

2.2.1.1 Choix du moyen de chauffage

L’amortisseur thermique est destiné a recevoir un flux thermique transitoire provenant d’un
composant électronique en contact avec I'une de ses faces. Afin de reproduire cet apport thermique
sur banc d’essai et de caractériser thermiquement I'amortisseur, le flux thermique expérimental doit
répondre aux exigences suivantes :

- Modulation temporelle rapide : jusqu’a pouvoir introduire une impulsion de chaleur pour
les tests par méthode flash

- Puissance moyenne suffisante : pour pouvoir chauffer I'amortisseur de la température
ambiante jusqu’au-dela de la température de fin de fusion du MCP (91 °C)

- Chauffe localisée : flux thermique entrant par une seule face de I'amortisseur (dite face
amont) et absorbé en surface
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Un apport thermique par conduction, par exemple au moyen d’une résistance chauffante
collée sur une face de I'amortisseur, aurait modifié I'inertie thermique (masse additionnelle du corps
chauffant) et les conditions limites thermiques du systeme étudié (pertes thermiques par les fils
d’alimentation électrique, résistance thermique de contact entre le corps chauffant et I’échantillon)
tout en limitant la modulation temporelle de l'apport thermique (temps de chauffe et de
refroidissement du corps chauffant), rendant la caractérisation thermique plus compliquée. Quant a
un chauffage par convection d’air chaud, cela aurait rendu difficile le chauffage de la seule face
amont ainsi que la modulation temporelle rapide de I'apport thermique.

Le chauffage par rayonnement présente I'avantage d’étre non intrusif, c’est-a-dire que l'inertie
thermique et les conditions limites thermiques de I’échantillon étudié ne sont pas modifiées par le
systéeme chauffant. Une lampe flash classique ne permet pas de moduler aisément I'apport d’énergie
dans le temps, contrairement a un laser qui permet de définir le profil temporel du flux thermique
incident (créneau, rampe...) et son amplitude. De plus, le caractéere directionnel du faisceau laser le
rend plus facile a mettre en forme que la lumiére d’'une lampe flash classique qui part dans toutes les
directions du demi-espace éclairé. Le chauffage par laser a donc été retenu.

2.2.1.2 Choix de la longueur d’onde du laser

Les propriétés optiques du silicium, fortement variables en fonction de la longueur d’onde, ont
été mesurées par spectrométrie pour deux échantillons en silicium « T3D » d’épaisseur respective
380 um (2.1.3.1). La transmittance monochromatique quasi normale hémisphérique Tﬁ” mesurée est
typique du silicium avec un caractére opaque pour les longueurs d’onde inférieures a environ 1 um et
un comportement semi-transparent au-dela (figure 2-5). La réflectance monochromatique quasi
normale hémisphérique pi” mesurée est minimale entre 0,5 et 1,1 um. La plage d’intérét pour le
laser est donc la zone d’absorptance monochromatique quasi normale a; maximale entre 0,5 et
1pm.

Ces mesures spectrométriques sur des échantillons d’épaisseur 380 um sont cependant
insuffisantes pour choisir la longueur d’onde du laser car le flux laser doit étre absorbé
complétement sur une épaisseur de silicium inférieure a 150 um, soit I'épaisseur minimale
rencontrée dans le projet T3D pour les capots les plus minces. Ceci doit permettre aux échantillons
testés d’absorber le flux laser dans la seule face amont sans avoir recours a une couche absorbante
additionnelle en surface du silicium. Le silicium étant un milieu semi-transparent homogeéne, la
fraction du flux laser transmis jusqu’a I'épaisseur / suit la loi d’atténuation de Beer-Lambert :

LG _ J—
L;(04)

T, = (22)

avec L,(0,) la luminance spectrale du flux laser a I'interface air/silicium cété silicium, L;(/) la
luminance spectrale apres avoir traversé une épaisseur / de silicium et «; le coefficient d’absorption
monochromatique du silicium.

La figure 2-10 présente les ratios T, en fonction de la longueur d’onde du flux laser pour les
températures minimale (293 K) et maximale (400 K) du projet T3D. Ces ratios sont calculés a partir de
I’équation (22) ainsi que des coefficients d’absorption monochromatique et des coefficients de
température associés du silicium pur donnés par Green (2008). Le coefficient d’absorption
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monochromatique du silicium T3D (dopé de type P) étant inconnu mais plus élevé que celui du
silicium pur, ces courbes constituent une borne inférieure en termes d’absorption. De plus,
I"absorption du flux laser est ici calculée pour du silicium pur d’épaisseur 120 um afin de prendre en
compte la tolérance sur I'épaisseur des capots, inconnue au moment du choix du laser.
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Figure 2-10. Ratios 7; pour du silicium pur d’épaisseur 120 pm a 293 K et 400 K.

Pour une tranche de silicium pur d’épaisseur 120 pm a 20 °C (cas le plus défavorable du projet
T3D), la longueur d’onde du laser doit étre inférieure a 0,84 um pour que le flux laser en bout de
tranche soit inférieur a 0,1 % du flux laser franchissant I'interface air/silicium.

Les mesures spectrométriques d’échantillons en silicium T3D d’épaisseur 380 um (figure 2-5)
ainsi que les calculs de flux transmis pour du silicium pur d’épaisseur 120 um (figure 2-10)
permettent de définir une fenétre de longueur d’onde idéale pour le laser allant de 0,5 a 0,84 um. La
longueur d’onde du laser retenu pour le projet T3D est de 808 nm, ce qui correspond au meilleur
rapport puissance/prix sur cette fenétre. Les quatre mesures spectrométriques (2.1.3.1) donnent une
absorptance quasi normale du silicium T3D a 808 nm agygnm COMprise entre 0,71 et 0,75 a la
température ambiante.

2.2.1.3 Caractéristiques du laser

Le laser 808 nm retenu est congu pour des applications industrielles (soudure, gravure,
chauffe...), ce qui permet un fonctionnement sur des temps longs avec une bonne fiabilité. Il est
commandé par un PC via un port RS232. La diode laser est couplée a une fibre optique qui débouche
sur un collimateur duquel le faisceau laser sort trés légérement divergent. Les caractéristiques de ces
éléments sont données dans le tableau 2-4 ainsi qu’en Annexe B p. 210-211.

Le rayonnement émis par le laser n'est pas parfaitement monochromatique (distribution
spectrale en annexe p. 211 pour une température de diode de 25 °C et une puissance optique de
30 W). De plus, le spectre d’émission se décale légérement vers les courtes longueurs d’onde lorsque
la température de diode diminue ou lorsque l'intensité du courant électrique traversant la diode, et
par conséquent la puissance optique, diminuent. Pour les mesures du projet T3D, la température de
consigne de la diode laser est de 20 °C, ce qui correspond a une longueur d’onde centrale comprise
entre 807,2 et 809,0 nm selon la puissance optique, soit un faisceau de largeur spectrale 1/e’
compris entre 806,0 et 810,2 nm.
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Tableau 2-4. Caractéristiques du laser, de la fibre optique et du collimateur.

Marque - modele du laser NLIGHT - Pearl TKS

Milieu émetteur, longueur d’'onde | Diode, 808 nm (infrarouge proche)

Puissance optique 0,1-30 W (laser de classe 4) en mode continu ou pulsé

Temps de montée = 60 us en mode continu ; < 10 us en mode pulsé

Durée de créneau = 5 ms en mode continu ; 10 pus a 32 ms en mode pulsé

Régulation température diode Thermoélectrique (Peltier)

Fibre optique Type « PowerCore », multimode, diametre de coeur de 400 um,
longueur de 3 m, rayon de courbure minimal de 75 mm

Collimateur Thorlabs F810SMA-780

Quant au profil spatial du faisceau laser en sortie de collimateur, il évolue en fonction :

- dela distance entre le bout de la fibre et le plan de visualisation du profil

- du chemin suivi par la fibre optique (droite, enroulée...) entre la diode et le collimateur

- de la distance entre le bout de la fibre et le collimateur (peut étre ajustée sur environ
1 mm ; constante pour tous les essais réalisés dans le cadre de cette thése)

Le profil du faisceau laser est mesuré au moyen d’un analyseur de faisceau laser (Ophir-
Spiricon / SP620U, résolution 1600x1200 pixels) placé a un métre du collimateur, soit une distance
comparable au chemin optique entre le collimateur et I'’échantillon dans le montage expérimental.
Une lentille convergente placée devant I'analyseur de faisceau permet que tout le faisceau laser soit
inclus dans la surface sensible de celui-ci. Le profil de faisceau est axisymétrique et l'intensité
lumineuse, quasi constante au centre, décroit ensuite progressivement a mesure que I'on s’approche

du bord du faisceau (figure 2-11).

Figure 2-11. Profil du faisceau laser 808 nm a 1 m du collimateur aprés une lentille convergente.

En plus de la diode de puissance a 808 nm, une seconde diode dite pilote émet dans le rouge
(640 nm) avec une puissance optique de 5 mW. Ce faisceau visible facilite le réglage du dispositif
optique expérimental. La lumiére émise par le laser n’est pas polarisée, a 808 nm comme a 640 nm.
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Aprés avoir explicité le choix du laser comme moyen de chauffage, le choix de sa longueur
d’onde puis ses caractéristiques, la section suivante présente le second élément principal du banc
d’essai qu’est le moyen de mesure de température.

2.2.2 Thermographie infrarouge

2.2.2.1 Choix du moyen de mesure de température

La caractérisation thermique des différents échantillons fabriqués dans le cadre du projet T3D
nécessite de mesurer leur réponse en température lors de sollicitations thermiques tres différentes
en durée et donc en énergie introduite dans I’échantillon selon qu’il s’agisse d’une mesure de type
flash (quelques millisecondes) ou de type écrétage en température (dizaine de secondes). De plus, la
conductivité thermique équivalente attendue des échantillons T3D est au mieux égale a celle du
silicium pur. Le temps de demi-montée en température d’échantillons en silicium pur d’épaisseurs
530 um ou 760 um (soit I'épaisseur des échantillons les plus fins du projet T3D) est de 0,4 ms ou
0,9 ms. Pour gu’au moins un point de la montée du thermogramme en face aval de I’échantillon soit
mesuré, la fréquence d’acquisition maximale de la température doit étre d’au moins 1 kHz. Le
systeme de mesure de température des échantillons doit donc répondre aux exigences suivantes :

- Mesure de la température absolue a +/- 1 K pour les essais d’écrétage en température
- Mesure de la température relative a +/- 0,01 K pour les essais de type flash
- Fréquence d’acquisition maximale > 1 kHz

La mesure de température par contact (thermocouple, thermorésistance) implique une
modification de I'inertie thermique (masse additionnelle de la sonde et de la colle) et des conditions
limites du systéme étudié (pertes thermiques par les fils électriques) tout en introduisant les
problématiques classiques de mesure de température par contact (différence de température entre
la sonde et I’échantillon due a la résistance thermique de contact sonde/échantillon et au sur-
refroidissement de la sonde qui se comporte comme une ailette ; déphasage temporel entre les

températures de la sonde et de I'échantillon), rendant la caractérisation thermique plus compliquée.

La mesure de température par caméra infrarouge (IR) présente le gros avantage d’étre non
intrusive, ce qui permet de s’affranchir des contraintes de mesure par contact évoquées
précédemment. Un autre avantage majeur de cette méthode est que la caméra IR donne acces a un
champ de température et non a une température ponctuelle, chaque pixel de I'image IR
correspondant a un instrument de mesure. En revanche, I'emploi de la caméra IR implique de
connaitre les propriétés radiatives du matériau dont on souhaite mesurer la température. Ceci peut
parfois nécessiter un revétement additionnel d’émissivité connue, par exemple de la peinture, ce qui
modifie alors l'inertie thermique de I’échantillon et induit un déphasage temporel entre les
températures de la peinture et de I'échantillon.

La mesure de température par caméra IR a été retenue pour le projet T3D en raison de son
caractére pas ou peu intrusif selon les échantillons ainsi que pour la richesse des informations
fournies (champs de température, visualisation IR permettant une meilleure compréhension des
phénoménes mis en jeu). Le fait que le silicium soit semi-transparent peut étre un inconvénient pour
la mesure de température du silicium (peinture parfois nécessaire) mais aussi un avantage pour
accéder au rayonnement thermique émis par I'intérieur de I’échantillon (MCP, NTC...).
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2.2.2.2 Caractéristiques de la caméra IR

Par rapport aux caméras IR a détecteurs thermiques (bolométres par exemple), celles a
détecteurs quantiques sont plus chéres mais le ratio signal/bruit est supérieur et surtout leur
constante de temps est inférieure. Dans le cadre du projet T3D, l'un des objectifs étant de mesurer
des thermogrammes a une fréquence d’acquisition d’au moins 1 kHz et d’amplitude de I'ordre de
0,1K, le choix d’'une caméra IR a détecteur quantique a été fait. Les températures attendues dans le
projet T3D allant de 20 a 130 °C, une caméra IR sensible sur la bande 3-5 um de longueur d’onde a
été retenue. Les caractéristiques de la caméra de thermographie rapide infrarouge choisie sont
données dans le tableau 2-5.

Tableau 2-5. Caractéristiques de la caméra IR.

Marque - modeéle de la caméra IR FLIR - SC7600

Gamme de longueur d’onde 2,5-5,5 um

Détecteur IR InSb (antimoniure d’indium) matriciel refroidi a 77 K
Refroidissement Compresseur cryogénique type Stirling

Résolution de la matrice de détecteurs IR 640 x 512 pixels

Résolution thermique (NETD") 20 mK a 25 °C sans moyennage des images
Compensation de NUC Automatique en fonction du temps d’intégration et

de la température de la caméra (CNUC™)

Fréquences maximales d’acquisition’ des | 640 x 512 : 100 Hz
quatre  fenétrages pour lesquels un | 320x256:328 Hz
étalonnage et une CNUC ont été réalisés par | 160 x 128 : 870 Hz
FLIR 64 x 8 : 2000 Hz

L’étalonnage d’'une caméra IR consiste a établir la correspondance entre le signal délivré par le
détecteur IR et la température de corps noir au moyen de corps noirs a différentes températures
connues (le principe de mesure de la caméra IR est présenté en Annexe A). La caméra IR a été
étalonnée en température entre 5 °C et 300 °C par la société FLIR en octobre 2012 puis en octobre
2013. Cet étalonnage est valable quel que soit le temps d’intégration paramétré (étalonnage
dynamique HyperCal™ de 5°C & 300°C: courbe d’étalonnage recalculée automatiquement en
fonction du temps d’intégration choisi). L'étalonnage est valable avec un objectif donné. Le méme
objectif a été utilisé pour 'ensemble des mesures présentées dans cette thése.

La fiche technique complete et la fiche de conformité constructeur de la caméra IR sont
disponibles en Annexe B p. 214-215. La section suivante présente les configurations de la caméra IR
utilisées lors des différents types de mesure.

2.2.2.3 Réglages utilisés pour la caméra IR

Le tableau 2-6 présente une vue d’ensemble des configurations de la caméra IR et des
émissivités utilisées pour les trois types principaux d’essais (flash, écrétage en température, cyclage
thermique). Le choix de ces réglages est expliqué ci-dessous.

! Différence de température minimale détectable par la caméra.

> Selon le temps d’intégration choisi, la fréquence maximale d’acquisition peut étre inférieure. En effet,
la fréquence d’acquisition de la caméra est forcément inférieure a I'inverse du temps d’intégration, c’est-a-dire
du temps durant lequel le détecteur IR collecte les photons.
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Le fenétrage 160 x 128 a été choisi comme standard pour le projet T3D car il permet de
combiner une fréquence d’acquisition élevée et une visualisation IR de toute la surface de
I’échantillon, ce que ne permet pas le fenétrage 64 x 8.

A un temps d’intégration donné correspond une plage de température sur laquelle la mesure
par caméra IR est dans les tolérances constructeur. Les temps d’intégration choisis correspondent
aux plages de température d’intérét de chacun des types d’essais : température ambiante pour
I'essai flash, entre 53 °C et 100 °C pour les essais d’écrétage en température sachant que le
changement de phase du MCP intervient entre 56 °C et 91 °C, et entre 77 °C et 131 °C pour les essais
de cyclage thermique dont la température maximale atteint 125 °C - 130 °C.

La fréquence d’acquisition est choisie en fonction de la vitesse de variation du phénomene
observé, de sa durée et de la taille du fichier d’acquisition qui doit rester raisonnable. Pour les essais
de type flash, la fréquence maximale permise par le fenétrage 160 x 128 et par le temps d’intégration
de 1450 ps est choisie, soit 633 Hz. Pour les essais d’écrétage, plus longs et moins dynamiques, une
fréquence d’acquisition de 25 Hz est retenue. Enfin, une fréquence d’acquisition de 5 Hz suffit a
suivre la bonne exécution du cyclage thermique dont chaque cycle dure 3 minutes.

L’émissivité a rentrer dans le logiciel d’acquisition « Altair » de la caméra IR pour mesurer une
température de peinture correcte varie en fonction des réglages de la caméra et donc en fonction du
type d’essai. La détermination de ces « émissivités caméra » est discutée dans la section 2.3.3.

Tableau 2-6. Réglages de la caméra IR pour les essais principaux du projet T3D (émissivité caméra valable pour
la peinture vue par le montage optique a quatre miroirs IR de la figure 2-14).

Type d’essai Résolution | Temps d’intégration | Fréquence d’acquisition | Emissivité caméra
Flash 1450 ps 633 Hz 0,90
Ecrétage 160 x 128 565 s 25 Hz 0,95
Cyclage thermique 310 us 5Hz 0,97

Avant chaque série de mesure présentée dans cette thése, conformément a la préconisation
constructeur, une correction de non-uniformité (NUC) de type « 1 point avec conservation du gain »
est effectuée. Cela consiste a filmer une scene thermique homogéne et a lancer I'exécution de la
NUC. L'offset de chaque pixel est alors ajusté afin d’obtenir une image IR homogéne en se basant sur
les valeurs moyennes calculées sur un certain nombre d’images successives, en I'occurrence 16. Le
gain défini lors de la CNUC effectuée en usine par FLIR n’est pas modifié par ce type de NUC.

Aprés avoir vu les différentes configurations utilisées pour la caméra IR, la section suivante
présente ce que voit la caméra IR lors des essais du projet T3D.

2.2.2.4 Contributions vues par la caméra IR

Les différentes contributions au signal IR vu par la caméra IR face a un amortisseur thermique
du projet T3D sont explicitées ci-dessous.

Le chemin optique entre I"échantillon et la caméra est court (1,2 m) donc I'atmosphére peut
étre considérée comme transparente dans la gamme de mesure de la caméra infrarouge (2,5-
5,5 um), et ce d’autant plus que la distance entre la caméra et le corps noir lors de I'étalonnage de la
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caméra est de I'ordre de 1 m, donc la transmittance d’une épaisseur d’un metre d’air est déja prise
en compte par la caméra IR. Dans la bande de longueur d’onde de la caméra IR, le silicium est semi-
transparent (Annexe C p. 220). En I'absence de peinture noire, la luminance vue par la caméra IR se
décompose donc en 3 contributions (illustration sur la figure 2-12 a I'exemple des échantillons
prototypes de génération G1) :

- Emission propre de la plaque de silicium la plus proche de la caméra IR.

- Luminance émise par les objets se trouvant derriére cette plaque de silicium et transmise a
travers le silicium semi-transparent.

- Luminance du corps noir « environnement » a T,,,, réfléchie sur I’échantillon.

Laser Silicium Al,Os3 + Fe
] (couche catalytique)

 —
 — NTC
 —

Emission
- Transmission [: Caméra IR
 —
—» Réflexion
 —
 —
. Ti/Au + In + Au/Ti

Scellement (couche poingonnement)

Figure 2-12. Illustration schématique des différentes contributions au signal mesuré par la caméra IR en face aval
des échantillons G1-Co-6, GI-CP-11 et GI-CP-12 (échelle non respectée).

Les propriétés radiatives de I'amortisseur sont supposées indépendantes de la longueur
d’onde sur la gamme de mesure AA de la caméra IR (2,5-5,5um) et indépendantes de la
température. Les miroirs IR étant a la température ambiante T, la luminance comprise entre 2,5 et
5,5 um vue par la caméra IR L, e peut donc s’écrire :

LAA,vue = fL%A(TSi) + bLOA/l(Tderriére Si) + gLOA)l(Tamb) (23)

avec L% la luminance du corps noir entre 2,5 et 5,5 um et les constantes (f, b, g) € 10; 1[°.
Les températures de l'enceinte et des miroirs IR étant constantes et égales a T,.,, le terme
L% (Tamp) est constant durant tous les essais.

L’objectif étant opaque a la longueur d’onde du laser (808 nm), le rayonnement laser a 808 nm
est censé étre invisible pour la caméra IR, ce que confirment les essais réalisés au CETHIL.

Contrairement au laser dont le choix et I'acquisition ont duré un certain temps, la caméra IR
présentée dans cette section a pu étre utilisée dés la mise en place du banc d’essai provisoire
présenté dans la section suivante.

2.2.3 Banc d’essai préliminaire a lampe flash classique

Un banc d’essai provisoire a été mis en place au début du projet T3D afin de tester les
premiers amortisseurs thermiques en attendant que le banc d’essai définitif décrit en 2.2.4 ne soit
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opérationnel. A la différence de ce dernier, la source d’excitation thermique est ici une lampe flash
classique alimentée par une batterie de condensateurs et émettant dans le visible et I'infrarouge. Un
masque évite que le rayonnement du flash n’atteigne directement la caméra IR tout en limitant les
réflexions du flash sur la face aval de I’échantillon. Ce faisant, le masque limite aussi la surface amont
de I’échantillon éclairée par le flash. L’échantillon est maintenu par un support en papier monté sur
une structure métallique. Il peut donc étre considéré comme isolé thermiquement de cette
structure. La caméra infrarouge décrite en 2.2.2 permet de mesurer la température en face aval.
L’'ensemble est aligné sur un rail optique (figure 2-13).

Face amont Face aval

¢ e, N ~ Camers
:1;6 |/ IR

Lampe flash Masque  Echantillon A=2,5-5,5um

Figure 2-13. Schéma du banc d’essai préliminaire avec lampe flash classique (échelle non respectée).

L’émission de la lampe flash utilisée est caractérisée par un pic de I'ordre de 1 ms suivi d’une
phase de décroissance, le tout durant environ 15 ms. L'image infrarouge de la face aval de
I’échantillon vue par la caméra IR est la somme de I'émission propre de I’échantillon et de la réflexion
de l'environnement. Pendant les 15 ms suivant le pic du flash, la composante réfléchie est
prédominante, le flash éclairant la face aval de I’échantillon par le biais de réflexions multiples
malgré le masque. La variation de température mesurée par la caméra IR est alors supérieure de
deux ordres de grandeur a la variation de température réelle de la face aval due a la diffusion de la
chaleur au sein de I'échantillon. Cet éblouissement rend impossible la mesure de temps de montée
en température inférieurs a 15 ms avec cette lampe flash. De plus, une fois le flash de 15 ms passé,
une augmentation du rayonnement IR émis par la lampe flash est observée durant 400 ms. Cette
augmentation est due a la diffusion de la chaleur a travers la paroi des tubes en verre de la lampe. La
lampe flash continue donc a chauffer légérement I’échantillon apres le flash, et ce de maniére non
constante dans le temps.

Le banc d’essai définitif présenté dans la section suivante permet de s’affranchir de tous les
inconvénients précités tout en accédant au signal IR des deux faces de I'échantillon.

2.2.4 Bancd’essai en configuration standard

Dans cette section, la conception du banc d’essai définitif en configuration standard ainsi que
les différents éléments le constituant sont exposés. Une vue d’ensemble du dispositif expérimental
est tout d’abord proposée. Les éléments optiques nécessaires a la mise en forme du faisceau laser a
destination de I’échantillon sont ensuite présentés, suivi du porte-échantillon. Le dispositif optique
guidant le signal infrarouge vers de la caméra IR est exposé. Enfin, I'enceinte contenant les éléments
précédemment cités est présentée.

2.2.4.1 Vue d’ensemble du dispositif expérimental

Le banc d’essai définitif en configuration standard comporte les éléments principaux suivants,
également représentés sur la figure 2-14 :
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- Laser de longueur d’onde 808 nm (détails en 2.2.1)

- Mise en forme du faisceau laser : collimateur, lentille divergente, lentille convergente,
miroir laser, absorbeur de faisceau (2.2.4.2)

- Porte-échantillon et échantillon testé (2.2.4.3)

- Miroirs infrarouges pour la visualisation simultanée des faces amont et aval de
I’échantillon (2.2.4.4)

- Camérainfrarouge sensible sur la plage de longueur d’onde 2,5-5,5 um (2.2.2)

- Enceinte (2.2.4.5)

Absorbeur de faisceau —» &k LLLLLLS

%
g
X Miroirs IR

Face aval %
I; Caméra |,

Echantillon —>»

Face amont

Collimateur
\ TTTIT7
\ Enceinte
div. conv. Miroir laser /
V; Fibre y.A
Laser A =808 nm
7

Figure 2-14. Schéma des principaux éléments du dispositif expérimental permettant la visualisation IR
simultanée des faces amont et aval de 1’échantillon chauffé par laser (échelle non respectée).

Les photographies de la figure 2-15 donnent une vue d’ensemble du montage expérimental
présenté sur la figure 2-14. En plus des éléments précités, le banc d’essai est équipé de caméras de
surveillance sensibles a 808 nm pour visualiser le faisceau laser et ainsi améliorer la sécurité de
manipulation (figure 2-15) ainsi que de trois thermocouples de type K disposés a I'abri du
rayonnement laser permettant de déterminer la température ambiante : le premier est situé derriere
le porte-échantillon, le second dans la partie basse de I’enceinte entre les miroirs IR et la caméra IR
et le troisieme dans le haut de I’enceinte.

Les sections suivantes détaillent la conception du dispositif expérimental ainsi que le matériel
utilisé sauf pour le laser et la caméra IR dont le détail a été donné dans les sections 2.2.1 et 2.2.2.
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Figure 2-15. Photos de I’intérieur et de I’extérieur de I’enceinte ; banc d’essai en configuration standard.

2.2.4.2 Montage optique de puissance

Le montage optique de puissance a vocation a mettre en forme le faisceau laser pour chauffer
la face amont de I’échantillon de maniére uniforme tout en limitant les réflexions parasites du
faisceau laser. Il comprend les éléments suivants: laser, fibre optique, collimateur, lentilles
divergente et convergente, miroir laser, porte-échantillon et absorbeur de faisceau (figure 2-14 et

figure 2-15).

La diode laser est couplée a la fibre optique qui débouche sur le collimateur duquel le faisceau
laser sort tres légerement divergent. En sortie de collimateur, I'intensité du faisceau est plus élevée
au centre qu’en ses bords (figure 2-11). Le diametre du faisceau laser en sortie de collimateur
(= 13 mm) étant trop faible comparé a la surface des amortisseurs thermiques T3D (20 x 20 mm?), le
faisceau est élargi au moyen d’une paire de lentilles, I'une divergente et I'autre convergente. Ces
lentilles comportent un traitement antireflet adapté a la longueur d’onde du laser afin de limiter les
réflexions parasites du faisceau laser. Elles sont montées sur un rail permettant d’ajuster finement
leur position. La courbe de réflectance et les spécifications des lentilles sont en Annexe B p. 212.

Afin de réfléchir le faisceau laser en direction de I’échantillon, un miroir plan adapté a I'usage
d’un laser et a I'angle d’incidence requis de 45 ° est utilisé. La réflectance de ce miroir est de I'ordre
de 99,9 % dans les conditions d’utilisation du montage optique. Ce miroir est monté sur un support
permettant d’ajuster finement son orientation. Les spécifications et la courbe de réflectance de ce
miroir sont en Annexe B p. 213.

Le porte échantillon est monté de maniére a ce que la surface de I'échantillon soit Iégerement
inclinée selon I'axe vertical afin que I'angle d’incidence du faisceau laser sur I’échantillon ne soit pas
parfaitement normal. Ceci a pour but d’éviter une éventuelle réflexion spéculaire du faisceau laser en
direction de la source laser par le méme chemin optique qu’a I'aller, ce qui pourrait endommager la
diode laser. La conception du porte-échantillon est abordée dans la section 2.2.4.3.

Le profil du faisceau laser dans le plan du porte-échantillon a été mesuré avec une caméra (IDS

peye / UI-3240CP-C-HQ, résolution 1280x1024 pixels) sensible a la longueur d’onde du laser au
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moyen d’une feuille de papier uniformément blanche découpée a I'emplacement des pattes du
porte-échantillon et placée sur ce dernier. Les courbes rouges, vertes et bleues de la figure 2-16
correspondent a l'intensité lumineuse mesurée par les capteurs rouges, verts et bleus de la caméra
IDS. Ces capteurs donnent un signal d’amplitude différente (filtration a 808 nm propre a chaque type
de capteur) mais d’allure identique : on distingue un large plateau dans la zone de I'échantillon. Ce
profil de faisceau & 808 nm montre donc qu’un échantillon de surface 20x20 mm? recoit un flux laser
assez uniforme sur toute sa surface, celui-ci commencgant a décroitre seulement vers les quatre coins
de I"échantillon (environ -20 %). Les variations locales de flux laser (I'aspect granuleux, ou speckle)
ont des fréquences spatiales suffisamment élevées pour ne pas influencer les mesures thermiques
par rapport a un faisceau qui aurait le méme profil lissé.

WhliNkb

o )

Intensité

targeur échantillon 20 mm |

x [pixel] . Intensité

Tt I"'|
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Figure 2-16. Profil du faisceau laser 808 nm dans le plan du porte-échantillon aprés la lentille divergente, la
lentille convergente et le miroir laser a 45°.

L'ajustement des différents éléments du montage optique de puissance a été réalisé au moyen
de la diode pilote émettant a 640 nm et dont le faisceau suit quasiment le méme chemin que le
faisceau a 808 nm. Comme pour le faisceau a 808 nm, le profil de faisceau a 640 nm a été mesuré tel
gu’il est effectivement dans le plan du porte-échantillon avec la caméra IDS ainsi qu’a un métre du
collimateur avec I'analyseur de faisceau Ophir-Spiricon (Annexe D p. 226). Le profil du faisceau a
640 nm se démarque du profil a 808 nm par sa zone d’intensité maximale en forme d’anneau
facilitant le centrage de I’échantillon dans le faisceau.

Dernier élément du montage optique de puissance, un absorbeur de faisceau prenant la forme
d’une plague métallique noire est placé derriére I'échantillon afin d’absorber la fraction du faisceau
laser non interceptée par I’échantillon et le porte-échantillon. Ceci permet de limiter les réflexions
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indésirables du faisceau laser dans I’enceinte. Comme pour le porte-échantillon, cet absorbeur est
légerement incliné selon I'axe vertical afin d’éviter un éventuel retour de faisceau vers la diode laser
(figure 2-15).

La conception du montage optique de puissance, sa mise en ceuvre et les mesures de profil de
faisceau ont été réalisées dans le cadre de cette thése avec I'aide d’Eric Mathieu, ingénieur d’études
au CETHIL.

2.2.4.3 Porte-échantillon

Le porte-échantillon a pour fonction principale de porter I'échantillon au sein du faisceau laser.
Il doit répondre aux exigences principales suivantes : positionnement répétable et aisé d’échantillons
de dimensions variables (c6té compris entre 8 et 20mm et épaisseur comprise entre 0,1 et 2 mm),
conductance thermique minimale entre le porte-échantillon et I’échantillon, maintien suffisant avec
un ventilateur soufflant par le dessus mais générant peu de contraintes mécaniques pour les
échantillons fragiles, masquage minimal de I’échantillon vis-a-vis du faisceau laser et de la
visualisation IR, et matériau compatible avec une température d’échantillon de 130 °C et le flux laser
incident.

Afin de satisfaire a 'ensemble de ces contraintes, le porte-échantillon a été congu et réalisé
dans le cadre de cette thése. Deux pattes soutiennent I’échantillon et une seule patte latérale
maintient I’échantillon en position verticale (figure 2-17). Chaque patte comporte une encoche en V
a son extrémité, comme représenté sur la figure 2-25, afin de positionner I'échantillon de maniere
répétable et de limiter la surface de contact et donc la conductance thermique entre I’échantillon et
la patte. Les pattes sont constituées d’un fil d’acier de section circulaire, de diametre 3,0 mm et de
longueur de I'ordre de 10 cm. La réflectance élevée du métal permet de réfléchir en grande partie le
rayonnement laser incident et donc de limiter I'’échauffement du porte-échantillon di au laser. La
forme cylindrique des pattes permet quant a elle de réfléchir le faisceau laser dans toutes les
directions, donc de tres vite diluer le rayonnement laser réfléchi et d’ainsi limiter les réflexions
parasites.

Absorbeur

1 - E Miroirs IR
| de faisceau § | ; I I

Tache laser

N\

Absorbeur
de faisceau couvert
de papier blanc

Porte-échantillon

Echantillon

e

Figure 2-17. Gauche : photo du porte-échantillon prise depuis le miroir laser, avec un échantillon de surface
20 x 20 mm®. Droite : comme photo de gauche mais avec le laser pilote en marche et avec un papier blanc
couvrant 1’absorbeur de faisceau afin de visualiser la tache laser sur ce dernier.
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2.2.4.4 Montage optique de visualisation IR

Le montage optique de visualisation IR a pour objectif de filmer simultanément les faces
amont et aval de I’échantillon au moyen de la caméra IR décrite dans la section 2.2.2. Afin que
I'image IR de I"échantillon filmée par la caméra IR soit nette et correcte en termes de luminance, il
faut que le montage optique respecte les critéres suivants :

- Profondeur de l'objet virtuel (échantillon vu par les miroirs) nettement inférieure a la
profondeur de champ de la caméra IR (de I'ordre de 3 cm pour une distance objet-caméra
de 1 m).

- Surface des miroirs IR suffisamment grande pour que chaque point de la surface de
I"amortisseur « éclaire » I'ensemble de |'objectif de la caméra IR. Cette condition est
nécessaire pour garantir une mesure de luminance non biaisée y compris sur les bords de
I’échantillon.

- Surface des miroirs IR suffisamment petite pour ne pas intercepter le faisceau laser.

- Chemin optique entre la caméra IR et I’échantillon supérieur a 0,9 m pour pouvoir filmer
une scéne thermique d’au moins 40 mm de large (c’est-a-dire la largeur cumulée de la face
amont et la face aval de I'amortisseur thermique) avec une fréquence d’acquisition élevée,
c’est-a-dire avec un fenétrage de 160 x 128 impliquant un cone de vue étroit.

- Incidence proche de la normale pour le rayonnement IR émis par I'échantillon et capté par
les miroirs IR afin d’avoir une bonne corrélation entre flux émis et température. En effet,
les propriétés radiatives des corps varient généralement moins pour des variations
d’incidence quasi normale que pour des variations d’incidence rasante.

- Méme nombre de miroirs IR pour visualiser les faces amont et aval dans le but de pouvoir
comparer directement les températures amont et aval, la réflectance des miroirs IR étant
inférieure a 100 %.

Le montage optique de visualisation IR a été congu dans le cadre de cette thése a I'aide du
logiciel OptGeo, logiciel libre de simulation d’optique géométrique a deux dimensions. Ainsi ont été
déterminées les positions de I’échantillon et de la caméra IR ainsi que les positions et inclinaisons des
miroirs IR.

Un montage avec deux miroirs IR (un par c6té) respectant les contraintes précitées n’est pas
possible car soit les miroirs sont hors du cone de vue de la caméra IR, soit le chemin optique
nécessaire pour rester dans le cone de vue de la caméra est supérieur a la place disponible dans
I’enceinte.

Un montage avec quatre miroirs IR (deux par c6té) a donc été retenu (figure 2-14). Les
premiers miroirs recevant le rayonnement IR (miroirs de captage) sont placés loin de I’échantillon
afin que les angles d’incidence des différents rayons émis par I’échantillon et interceptés par le miroir
soient aussi proches que possible et aussi afin de limiter la profondeur de champ de I'objet virtuel.

Les miroirs IR retenus sont des miroirs en or plans de premiére surface, c’est-a-dire que la
surface réfléchissante n’est couverte par aucun milieu protecteur ou alors par un milieu protecteur
trés fin comme ici. La réflectance de ces miroirs en or est supérieure a 97 % entre 0,8 um et 10 pum de
longueur d’onde, mais n’est pas connue plus précisément (spécifications en Annexe B p. 213). Les
miroirs IR sont montés sur des supports munis de vis de réglage fin (figure 2-17).
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Le chemin optique entre I’échantillon et la caméra IR est de 1,2 m. Pour le fenétrage de
caméra 160 x 128 utilisé, la surface de la zone visualisée dans le plan objet est de 57 x 46 mm®.
Chaque pixel correspond alors a un carré de 0,35 mm de c6té dans le plan objet.

Durant I'acquisition, la caméra IR ne disposant pas d’'une mémoire tampon, les données sont
directement transférées vers la mémoire vive du PC via un cable Ethernet. Apres la mesure, le logiciel
« Altair » de pilotage de la caméra IR permet d’exporter les thermogrammes en luminance (DL) ou en
température (°C), la température étant calculée a partir de I’ « émissivité caméra » définie par
I'utilisateur.

Un test de vérification est réalisé au moyen d’un échantillon opaque a température uniforme
et supérieure a 'ambiante. Il ressort que la luminance mesurée est uniforme au sein de chaque face
de I’échantillon et qu’elle est identique en face amont et en face aval. Ceci montre que le réglage du
montage optique IR est correct.

La section suivante traite de I'enceinte optique contenant I'ensemble du montage optique
explicité dans les sections présente et précédentes.

2.2.4.5 Enceinte optique

La premiere fonction de I'enceinte est d’assurer la sécurité de I'expérimentateur vis-a-vis du
laser’ de classe 4. Sa deuxiéeme fonction est de fournir une ambiance radiative uniforme 3
I’échantillon afin de pouvoir mesurer de faibles variations de température sans étre géné par des
réflexions parasites de sources a des températures différentes de la température ambiante (lampe
d’éclairage, corps humain, fenétre...).

L’enceinte optique doit donc répondre aux exigences principales suivantes :

- Etanchéité optique a la longueur d’onde du laser ainsi que dans le spectre du rayonnement
thermique, ce qui implique ici un matériau opaque dans le visible et I'infrarouge

- Matériau non inflammable et qui n"émet pas de gaz lors d’une sollicitation laser

- Diffusivité thermique élevée pour limiter la hausse de température locale en cas de
sollicitation laser

- Forte inertie thermique de I'enceinte pour conserver une température constante au cours
des essais

- Puissance a évacuer de I'ordre de 60 W (0 a 30 W pour le laser, 30 W pour la caméra IR en
régime permanent, caméras de surveillance)

- Longueur intérieure d’au moins 2,4 m pour déployer les montages optiques de puissance
et de visualisation IR

- Llargeur intérieure d’au moins 0,6 m pour les mémes raisons

® Le laser utilisé représente un risque important pour I’ceil car le rayonnement a 808 nm va se focaliser
sur la rétine, comme le rayonnement visible (Servent, 2010), et car la densité de flux peut dépasser 30 W cm?a
la sortie du collimateur soit environ 300 fois la densité de puissance du rayonnement solaire total au sol. Ce
risque est d’autant plus élevé que I'ceil humain ne « voit » pas ou presque pas a la longueur d’onde 808 nm : il
interpréte un rayonnement a 808 nm d’intensité importante comme étant d’intensité faible voire nulle selon
I'ambiance lumineuse et n’a donc pas de réflexe de protection (fermeture de la paupiere, détournement du
regard). Le laser présente également un risque de brilure de la peau. Pour ces raisons, les réflexions du

faisceau laser, y compris les réflexions diffuses, sont classées comme dangereuses (laser de classe 4).
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- Hauteur intérieure d’au moins 1 m pour faciliter les manipulations dans I'enceinte et pour
que l'inertie thermique de la masse d’air dans I’enceinte soit importante

- Grandes portes pour un acces aisé a l'intérieur de I’enceinte

- Capacité d’évolution du banc d’essai en vue de modifications ultérieures

Aucune enceinte du commerce ne répondant a I’'ensemble des critéres précités, il a été décidé
de réaliser une enceinte sur mesure. La conception de I'intégralité de I’enceinte optique et du chassis
associé a représenté une partie de ce travail de these.

L’enceinte du banc d’essai est constituée d’une structure en profilés d’aluminium ainsi que de
panneaux en tole d’aluminium d’épaisseur 2 mm anodisée en noir. La couleur noire des panneaux
permet de limiter les réflexions parasites du rayonnement laser a un niveau minimal. En plus des
panneaux en aluminium anodisé noir, des profilés anodisés noirs ont été utilisés dans la mesure du
possible. La planche optique utilisée pour le montage des supports des miroirs, des lentilles etc., est
également en aluminium anodisé noir, de dimensions 1200 x 600 x 12,7 mm?. La figure 2-15 montre
I'intérieur et I'extérieur de I'enceinte optique.

L’enceinte est refroidie par convection naturelle de I'air ambiant de la salle de manipulation.
En outre, des ouvertures fermables ont été implémentées dans les panneaux situés en-dessous et
au-dessus de la caméra IR pour que la chaleur dégagée par celle-ci puisse étre évacuée directement
par convection naturelle a travers I’'enceinte lors des essais de longue durée.

Aprés avoir passé en revue les différents éléments du banc d’essai dans sa configuration
standard, la section suivante traite des modifications apportées pour les essais de cyclage thermique.

2.2.5 Configuration pour le cyclage thermique

Pour pouvoir réaliser les essais de cyclage thermique (partie 3.3), les éléments
supplémentaires suivants ont été mis en place sur le banc d’essai :

- Ventilateur « SUNON Maglev ME80201V1-000U-A99 » (caractéristiques nominales : DC
12 V; 1,56 W) alimenté par un générateur de tension et monté sur un chassis en profilé
réglable selon les trois directions de I'espace

- Photodiode « Thorlabs FDS010 » associée a un module électronique congu au CETHIL relié
au PC via un boitier d’acquisition « NI USB-6000 »*

- Programme Labview* permettant I'acquisition du signal de la photodiode et le pilotage en
continu du laser sur des durées supérieures a 20 h

L’échantillon est disposé verticalement sur le porte-échantillon, comme pour les essais
classiques. Le ventilateur est placé au-dessus de I'échantillon (figure 2-18) et souffle vers le bas, de
sorte que celui-ci soit au centre de la veine d’air et subisse un refroidissement convectif comparable
sur ses deux faces. La photodiode est placée dans une petite fraction du faisceau laser passant a c6té
du miroir laser. Cette photodiode et le programme Labview permettent de compter le nombre
effectif de cycles thermiques effectués durant les phases de fonctionnement autonome du bang, le
cyclage thermique complet durant 42,5 h. La configuration de la caméra IR ainsi que I'émissivité
caméra utilisées pour le cyclage thermique « T3D » sont données dans le tableau 2-6.

* Module électronique, interface USB-6000/PC et programme Labview réalisés par Serge Buathier et Eric
Mathieu (CETHIL)
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Figure 2-18. Image principale : vue d’en haut du banc d'essai configuré pour le cyclage thermique. Encadré : vue
de coté selon la fleche rouge en pointillés.

2.2.6 Equipements de protection individuelle

Dernier aspect du dispositif commun a toutes les configurations expérimentales, les
équipements de protection individuelle (EPI) ont pour but de protéger I'expérimentateur face aux
deux risques principaux que sont la manipulation d’amortisseurs thermiques contenant des
nanotubes de carbone (NTC) et I'utilisation d’un laser de classe 4.

Conformément aux préconisations du CEA, les EPI suivants sont utilisés lors des manipulations
d’échantillons contenant des NTC : un masque de protection des voies respiratoires de type FFP3,
des lunettes de protection, deux paires de gants (ici vinyle et nitrile) et une combinaison de type
Tyvek. Lors de l'utilisation du laser, des lunettes de protection spécifiques opaques a la longueur
d’onde du laser sont utilisées.

2.2.7 Conclusions

La conception, la réalisation ainsi que la mise en ceuvre des dispositifs expérimentaux
permettant la caractérisation thermique des échantillons T3D ont représenté une partie non
négligeable de ce travail de thése. Le banc d’essai préliminaire utilisant une lampe flash classique
(2.2.3) a permis de caractériser thermiguement les premiers échantillons par méthode flash. Le
dispositif expérimental « standard » développé spécifiquement pour le projet T3D et présenté dans
la section 2.2.4 permet de réaliser les essais de types flash et écrétage tout en s’affranchissant des
limitations du banc d’essai préliminaire. Une variante du dispositif expérimental standard a été
développée afin de pouvoir réaliser les essais de cyclage thermique de la section 3.3 et est présentée
dans la section 2.2.5.

Un laser de longueur d’onde 808 nm a été retenu comme source d’excitation thermique non
intrusive. Les plaques en silicium constitutives des amortisseurs T3D sont optiquement épaisses a
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cette longueur d’onde. Ce laser peut produire des sollicitations thermiques de durée tres variable
allant de quelques milliseconde a I’émission continue, permettant des mesures de type flash ainsi
que des chauffes au-dela de la température de fusion du MCP, pour les mesures de type écrétage
notamment. Le faisceau laser est mis en forme au moyen de lentilles et d’un miroir spécifique. Le
profil du faisceau laser arrivant a la surface d’un échantillon de dimensions standard a été analysé et
peut étre considéré comme uniforme.

Une caméra de thermographie rapide infrarouge a été retenue pour mesurer la température
de surface des échantillons de maniéere non intrusive. La fréquence d’acquisition peut dépasser 1 kHz
si nécessaire. Elle est sensible sur la plage 2,5-5,5 um de longueur d’onde. Un jeu de quatre miroirs IR

permet la visualisation IR simultanée des faces amont et aval de I'échantillon testé.

Un porte-échantillon a été réalisé dans le but d’avoir I'influence la plus faible possible sur les
mesures de caractérisation thermique. La conductance thermique entre I’échantillon et le porte-
échantillon est réduite au minimum, de méme que la perturbation du faisceau laser et de la
visualisation infrarouge par les pattes du porte-échantillon.

Un chassis-enceinte réalisé spécifiquement pour les besoins du projet permet d’intégrer le
laser, le porte-échantillon et la caméra IR dans une enveloppe optiquement étanche. Cette enceinte
permet d’une part de confiner le rayonnement laser et d’autre part d’obtenir des conditions
d’ambiance radiative homogeénes, ce qui est particulierement important pour la mesure de
température par thermographie infrarouge.

Apres la présentation du banc d’essai et de ses variantes dans cette partie, le moyen d’obtenir
une température a partir des mesures par caméra IR est abordé dans la partie suivante.

2.3 Mesure de température par thermographie IR

La mesure d’'une température par thermographie IR n’est pas directement possible sur les
échantillons T3D du fait de la semi-transparence du silicium T3D et de I'émittance inconnue de ce
dernier. Dans cette partie, les différentes solutions envisagées pour opacifier le silicium sont passées
en revue et le choix de la peinture noire est explicité. Un dispositif expérimental spécifique est mis en
ceuvre pour déterminer I’'épaisseur minimale de peinture garantissant I'opacité et pour choisir la
peinture la plus adaptée parmi les deux peintures testées. Une méthode d’étalonnage de la mesure
de température de peinture par caméra IR est proposée et l'incertitude de mesure associée est
quantifiée. Linfluence de I'émissivité attribuée a la face aval sur l'estimation d’un temps
caractéristique lors d’une mesure flash est discutée. Enfin, I'influence de la peinture sur le temps de
demi-montée en température mesuré en face aval est caractérisé.

2.3.1 Choix du revétement opaque

Le silicium T3D est semi-transparent pour des longueurs d’onde supérieures a 1 um (2.1.3.1) et
donc pour la caméra IR ainsi que pour une partie du rayonnement émis par la lampe flash du banc
d’essai provisoire (2.2.3). Or, la caméra IR doit permettre de mesurer la température de chacune des
plaques de silicium (et non une température moyenne des plaques amont et aval) et le flash doit étre
absorbé par la seule plague amont de silicium. Il faut donc pouvoir recouvrir la surface du silicium
avec un matériau opaque dans l'infrarouge, si possible avec une émissivité élevée pour maximiser le
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ratio signal/bruit de la caméra IR, et avec une faible épaisseur afin de perturber le moins possible la
caractérisatoin thermique.

Trois types de procédés ont été envisagés pour répondre aux exigences précitées. Le premier
d’entre-eux, la micro-structuration de la surface du silicium, permet d’augmenter notablement
I’émittance spectrale normale du silicium en créant un réseau de trous ou de piliers a la surface du
silicium (Feng et al., 2011). De plus, aucune résistance thermique supplémentaire n’intervient avec
cette solution. Cependant, la micro-structuration du silicium n’a pas été retenue car trop complexe a
intégrer dans le processus de fabrication des échantillons T3D.

La deuxieme solution est le dépot de peinture noire sur le silicium : la « Jelt noir mat 700 °C »,
peinture classique du commerce, d’épaisseur recommandée inconnue, ou la « Nextel Velvet-Coating
811-21 », peinture de référence en optique, d’émissivité élevée et d’épaisseur recommandée par le
constructeur de 45-55 pum.

La troisieme solution est le dép6t d’'une couche mince sur le silicium. Cependant, parmi les
matériaux passés en revue, les carbures de silicium a-SiC, B-SiC et SiC amorphe, les oxydes de silicium
SiO, a-quartz et SiO, amorphe ainsi que le carbone amorphe et la mousse de carbone amorphe sont
semi-transparents sur tout ou partie de la gamme spectrale de la caméra IR pour une épaisseur de
50 um. Quant aux métaux fer, cuivre et aluminium, ils sont certes opaques pour de faibles épaisseurs
mais leur émissivité varie fortement en fonction de la rugosité et de I'état d’oxydation, ce qui rend
I’estimation de la température par caméra IR compliquée.

En conclusion, hormis la peinture, aucun des matériaux envisagés ici ne répond aux exigences
d’opacité et d’émissivité élevée, constante et reproductible, tout en étant nettement moins épais
qgue les 50 um d’épaisseur recommandée de la peinture Nextel. Par ailleurs, la peinture présente
|’avantage de pouvoir étre appliquée au CETHIL, donc potentiellement sur des zones spécifiques
définies aprés une premiére caractérisation thermique sans peinture. La peinture noire est donc
retenue pour opacifier le silicium.

La section suivante aborde I'épaisseur minimale de peinture a appliquer pour étre opaque
ainsi que le choix entre les deux peintures envisagées.

2.3.2 Détermination de I'épaisseur minimale de peinture

L’épaisseur de peinture doit étre suffisante pour obtenir une transmittance nulle dans
I'infrarouge, mais elle ne doit pas étre trop importante afin de limiter son influence sur les
thermogrammes mesurés. Dans cette section, le dispositif expérimental mis en place pour
déterminer la transmittance de la peinture en fonction son épaisseur est tout d’abord présenté, ainsi
que le principe de mesure associé. Les résultats obtenus pour les deux peintures « Nextel Velvet-
Coating 811-21 » et « Jelt noir mat 700 °C » sont ensuite comparés et les raisons du choix de la
peinture retenue pour le projet T3D sont explicitées.

2.3.2.1 Dispositif expérimental et principe de mesure

Etant donné [l'indisponibilité d’'un nombre suffisant d’échantillons en silicium T3D aux
dimensions requises par les mesures spectrométriques, la transmittance de la peinture a été
caractérisée au moyen de plaques en silicium non T3D de dimensions 10 x 20 mm? disponibles en
nombre au CETHIL. Le principe de la mesure est de filmer deux de ces échantillons, I'un peint, 'autre
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non, derriere lesquels se trouve un corps chaud a une température supérieure a I'ambiante et de
comparer les luminances mesurées par la caméra IR. Le montage expérimental utilisé spécifiquement
pour ces mesures ainsi que les contributions du signal IR mesuré par la caméra sont décrits sur la
figure 2-19.
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Figure 2-19. Vue schématique du dispositif expérimental permettant la mesure de la transmittance de la peinture
ainsi que des contributions au signal IR mesurées par la caméra IR (échelle non respectée).

Le corps chaud consiste en une plaque métallique peinte en noir, de surface environ 5 x 5 cm?
et maintenue a une température constante de 100 °C au moyen d’une résistance chauffante, d’un
thermocouple incorporé a sa surface et d’un systéme de régulation. La température de la surface
chaude vue par la caméra IR a travers les deux échantillons peut étre considérée comme uniforme.

2.3.2.2 Modélisation

Afin de modéliser les contributions IR mesurées par la caméra, les hypotheses suivantes sont
formulées :

- Les propriétés optiques des échantillons sont supposées indépendantes de la longueur
d’onde sur la gamme spectrale AA de la caméra IR.

- L’environnement de I'échantillon, c’est-a-dire la salle de manipulation, est assimilé a un
corps noir de température égale a la température ambiante T,,,.

- Les échantillons testés sont a la température ambiante T,,, car ils sont situés
suffisamment loin du corps chauffant.

- La distance entre la caméra IR et les échantilllons est de 0,7 m donc I'atténuation
atmosphérique peut étre négligée.

La luminance en provenance de I'échantillon comprise entre 2,5 et 5,5 um et vue par la caméra
IR Lapvue S"écrit alors :

LA/l,vue = T”Lcc + (Tn’ - T”)L%A(Tamb) + pn’L%A(Tamb) + SIL%A(Tamb) (24)

avec LOM(Tamb) la luminance du corps noir a température ambiante entre 2,5 et 5,5 um, L. la
luminance issue du corps chaud entre 2,5 et 5,5um, '’ la transmittance quasi normale quasi
normale de I'échantillon entre 2,5 et 5,5 um, 7"’ la transmittance hémisphérique quasi normale de
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I’échantillon entre 2,5 et 5,5 um, p"’ la réflectance hémisphérique quasi normale de I'échantillon
entre 2,5 et 5,5 um et &’ I'émittance quasi normale de I'échantillon entre 2,5 et 5,5 um.

Le terme 7"'L,. correspond donc au rayonnement entre 2,5 et 5,5 um issu du corps chaud et
traversant I’échantillon en direction de la caméra IR. Le terme (7" — t'"")LY ; (Tymp) correspond au
rayonnement entre 2,5 et 5,5 um issu de I'environnement c6té amont de I’échantillon (a I’exception
du corps chaud) et traversant I'échantillon en direction de la caméra IR. Le terme p™'LY ; (Tump)
correspond au rayonnement entre 2,5 et 5,5 um issu de I’environnement c6té aval de I’échantillon et
réfléchi par ce dernier en direction de la caméra IR. Le terme &'L} ;(Tamp) correspond au
rayonnement entre 2,5 et 5,5 um émis par I’échantillon en direction de la caméra IR.

Etant donné les hypotheses précédemment formulées, I'équation (24) se simplifie et donne le
systéme d’équations suivant pour les échantillons « 1 » et « 2 » positionnés cote a cote sur le porte-
échantillon :

{LAA,vue,l = T{,Lcc + (1 - T{,)L%A(Tamb) (25)
LAA,vue,Z = Téchc + (1 - Tél)Lg/’l(Tamb) (26)

En combinant linéairement les équations (25) et (26), il vient :

0
" LAA,vue,Z - LAA(Tamb)

) =1 (27)

1
LAA,vue,l - L%)L(Tamb)

Les deux échantillons testés simultanément sont consitués de deux plagues en silicium issus du
méme wafer, donc de composition chimique et de structure cristalline identique. L'échantillon « 2 »
est peint, I'échantillon «1» non. L'effet de la couche de peinture sur la transmittance de
I’échantillon peut étre modélisé par une transmittance additionnelle T;,’t telle que :

o =ty (28)

D’apreés les équations (27) et (28), la transmittance quasi normale quasi normale entre 2,5 et
5,5 um de longueur d’onde due a la présence de la peinture sur le silicium s’exprime alors :

0
1" LAl,vue,Z - LA A(Tamb)
Ty =

(29)
LAl,vue,l - L% A(Tamb)

L’équation (29) permet donc d’accéder a la transmittance T;,’t en mesurant simplement les

luminances Laj yye1 €t Lajpye,2 issues des échantillons « 1 » et « 2 » ainsi que la luminance du corps
noir environnement L%A(Tamb) avec la caméra IR dans une configuration donnée (temps
d’intégration, position de la caméra...). La luminance du corps noir environnement L%A(Tamb) est
mesurée en filmant un diffuseur en papier d’aluminium froissé placé au méme endroit que les
échantillons et dont les multiples facettes réfléchissent dans toutes les directions. Le signal en DL
(Digital Level) délivré par la caméra IR étant proportionnel a la luminance, il suffit de remplacer les
luminances de I’équation (29) par le signal correspondant en DL.
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2.3.2.3 Transmittance en fonction de I'épaisseur de peinture
Deux groupes d’échantillons avec différentes épaisseurs de peinture sont testés :

- Sept échantillons avec peinture « Jelt noir mat 700 °C »
- Dix échantillons avec peinture « Nextel Velvet-Coating 811-21 »

Les différentes épaisseurs de peinture ont été obtenues en déposant un nombre de couches
de peinture différent sur chaque échantillon. Cette épaisseur de peinture a été mesurée par
profilométrie optique au moyen d’un microscope confocal en comparant l'altitude de la surface
peinte avec celle du silicium sous-jacent (détails en Annexe D p. 227). Chacun de ces échantillons
peints est testé a coté d’un échantillon en silicium non peint issu du méme wafer d’aprés le montage
expérimental décrit sur la figure 2-19. Deux campagnes de mesure ont été réalisées durant deux
journées différentes. Lors de chaque campagne, deux mesures sont réalisées pour chaque
échantillon : une avec la peinture c6té caméra et une avec la peinture c6té corps chaud. Les valeurs
de transmittance obtenues d’aprés I'équation (29) étant similaires pour les deux orientations, seule
les valeurs moyennes de transmittance T;,’t pour chaque échantillon sont données sur la figure 2-20.

& o Jelt (1)

0,4 A Jelt (2)
O Nextel Velvet (1)
03 o Nextel Velvet (2)
0,2
®]
0,1 &
%
0 gy 4 oo o
0,0 2 e =
0 20 40 60 80 100 120 140

Epaisseur peinture [um]

Figure 2-20. Transmittance quasi normale quasi normale 7, imputable a la peinture déposée sur le silicium et
mesurée lors des campagnes de mesure n° 1 et n °2 pour les peintures « Jelt noir mat 700 °C » et « Nextel
Velvet-Coating 811-21 ».

Les valeurs de transmittance de la deuxieme campagne d’essais sont globalement similaires a
celles de la premiere campagne, ce qui montre que la reproductibilité de la mesure est bonne. La
figure 2-20 montre que I'évolution de la transmittance 7,,, en fonction de I'épaisseur de peinture est
identique pour les deux peintures « Nextel Velvet-Coating 811-21 » et « Jelt noir mat 700 °C ». Cette
transmittance ‘L'Z/,/t cesse de diminuer a partir d’une épaisseur de peinture d’environ 40-50 um. Ces
peintures peuvent donc étre considérées comme opaques pour des épaisseurs supérieures a 40-
50 um. Ceci est cohérent avec la recommandation du fabriquant de la peinture « Nextel Velvet-

Coating 811-21 » d’appliquer 45-55 um de peinture.

2.3.2.4 Choix de la peinture pour le projet T3D

La peinture « Nextel Velvet-Coating 811-21 » présente |'avantage d’étre une peinture de
référence en optique : son émissivité est élevée (= 0,97) et est documentée dans la littérature. En
revanche, c’est une peinture a deux composants et son application doit se faire au pistolet a peinture
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a air comprimé. Ceci introduit une multitude de variables pour I'application (débit d’air, débit de
peinture, angle d’ouverture du spray, diamétre de buse, dosage du mélange peinture/diluant, etc.)
ainsi qu’un travail de préparation (dosage précis peinture/diluant) et de nettoyage du matériel aprés
utilisation (démontage et nettoyage du pistolet et de la verrerie utilisée pour le dosage). Enfin et
surtout, I'emploi de la peinture « Nextel Velvet-Coating 811-21 » ne permet pas de réduire
|’épaisseur de peinture a appliquer sur les échantillons T3D par rapport a la peinture « Jelt noir mat
700 °C » étant donné leur opacité similaire.

En comparaison, la peinture « Jelt noir mat 700 °C » est bien plus rapide et facile a mettre en
ceuvre puisqu’il s’agit d’'une simple bombe de peinture et elle est aussi opaque que la peinture de
référence « Nextel Velvet-Coating 811-21 ». Le seul inconvénient de la peinture Jelt est que ses
caractéristiques optiques sont inconnues a priori. Cet inconvénient est levé par une mesure
spectrométrique réalisée par Influtherm. Il en ressort que la peinture Jelt est un corps gris
d’émissivité environ 0,97 dans le domaine spectral de la caméra IR (Annexe C p. 224). Au vu des
avantages et inconvénients de chaque peinture, la peinture « Jelt noir mat 700 °C » est retenue pour
opacifier les échantillons du projet T3D.

En conclusion, la mise en place d’un dispositif expérimental spécifique et la modélisation des
phénoménes radiatifs associés ont permis de mesurer le degré d’opacité des deux peintures testées
« Nextel Velvet-Coating 811-21 » et « Jelt noir mat 700 °C ». Ces deux peintures peuvent étre
considérées comme opaques dans la gamme spectrale de la caméra IR a partir de 40 um d’épaisseur.
La peinture « Jelt noir mat 700 °C » a été retenue comme unique peinture du projet T3D car elle est
la plus commode a utiliser et car elle n‘implique pas de surépaisseur par rapport a I'autre peinture.
Les mesures d’épaisseur réalisées sur différents échantillons montrent que sauf exception,
I’épaisseur de 12 couches de peinture Jelt est supérieure ou égale a 40 um. Sauf indication contraire,
tous les échantillons peints dans le cadre du projet T3D ont recu 12 couches de peinture « Jelt noir
mat 700 °C ». Des mesures spectrométriques montrent que la peinture Jelt est un corps gris voire
noir dans la gamme spectrale de la caméra IR car son émissivité y est quasi constante (g = 0,97).

La mesure spectrométrique de I'émissivité de la peinture n’est cependant pas suffisante pour
mesurer une température correcte avec la caméra infrarouge. Les raisons a cela ainsi que la méthode
employée pour contourner ce probléme sont exposées dans la section suivante.

2.3.3 Etalonnage de la mesure de température par thermographie IR

L’objectif est de déterminer I'’émissivité a rentrer dans le logiciel « Altair » de la caméra IR ou
« émissivité caméra » €., pour pouvoir transcrire la mesure de la luminance issue de la peinture en
une température juste. L'incertitude sur I’émissivité caméra ainsi que I'incertitude sur la température
mesurée par thermographie IR sont ensuite estimées.

2.3.3.1 Problématique

Une méthode simple consiste a partir de I'émissivité monochromatique quasi normale de la
peinture &, mesurée sur spectrométre. Le chemin optique séparant I'échantillon de la caméra IR sur
le banc d’essai standard (figure 2-14) étant d’environ 1,2 m, I'atmosphére peut étre considérée
comme transparente dans la gamme de mesure de la caméra infrarouge (2,5-5,5 um). L’émissivité de
la peinture vue par la caméra IR &.,, dépend alors de la réflectance p,,, de chaque miroir IR, de
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I’émissivité quasi normale de la peinture s{,t ainsi que d’un facteur de correction correspondant a

I'incertitude de mesure de la caméra IR f,,, :

Ecam = feorr pgnir gll)t (30)

Or, l'incertitude sur I'émissivité de la peinture est de +/-5 % (Annexe C p. 224), I'incertitude
sur la réflectance p,,;, des miroirs IR est de +/- 1,5 % (Annexe B p. 213) et I'incertitude de mesure de
la caméra IR donnée par le constructeur est de +/- 1 K pour T< 100 °C et +/- 1 % au-dela (Annexe B
p. 215). L'émissivité caméra &, ne peut donc pas étre déterminée avec une incertitude inférieure a
+/- 9 % a partir de I’équation (30).

2.3.3.2 Dispositif expérimental d’étalonnage

Afin de déterminer I'émissivité caméra €., de maniére plus précise, un échantillon peint
comprenant un thermocouple en son centre est fabriqué au CETHIL. Cet échantillon consiste en une
plaque de cuivre de dimensions 20 x 20 x 1 mm?® dans laquelle une rainure de largeur 300 um et de
profondeur 500 um a été usinée selon la diagonale d’une des faces. La soudure chaude du
thermocouple est positionnée au milieu de la rainure puis celle-ci est rebouchée par un fil de cuivre
de diametre et de longueur adéquats. Le tout est ensuite peint avec 12 couches de peinture Jelt sur
chaque face, comme les échantillons T3D (figure 2-21).

Position thermocouple

™
(TS

Fils thermocouple

Figure 2-21. Echantillon en cuivre équipé d’un thermocouple, peint en noir et positionné sur le porte-échantillon.

Le thermocouple utilisé est de type K, comme les trois thermocouples servant a mesurer la
température d’air dans I'enceinte optique. Une boite de soudure froide réalisée au laboratoire et un
multimetre Keithley 2701 communiquant avec un programme Labview installé sur un PC complétent
le dispositif. Ces quatre thermocouples ont été étalonnés en méme temps au moyen d’un bain
thermostaté (Huber Unistat CC) et d’'un thermometre de référence (PHP601 Thermometre AOIP avec
sonde AOIP Pt100 AN5847). L'incertitude de mesure incluant I'incertitude de la sonde Pt100 de la
soudure froide relevée pour ces quatre thermocouples est de +/- 0,2 K entre 0 et 100 °C.

2.3.3.3 Procédure expérimentale

L’échantillon peint contenant le thermocouple est chauffé par le laser jusqu’a atteindre une
température stationnaire. L'émissivité caméra est alors ajustée dans le logiciel « Altair » jusqu’a ce
gue la moyenne des températures mesurées dans les zones centrales des faces amont et aval de
I’échantillon par la caméra IR soit égale a celle mesurée par le thermocouple. La procédure est
répétée pour différentes températures. La figure 2-22 présente les émissivités caméra obtenues ainsi
que les barres d’incertitude associées correspondant a lincertitude de +/-1K de la caméra et de
+/- 0,2 K du thermocouple, soit +/- 1,2 K en tout.

105

Cette thése est accessible a I'adresse : http://theses.insa-lyon.fr/publication/2016LYSEI100/these.pdf
© [C. Kinkelin], [2016], INSA Lyon, tous droits réservés



0,95 I I N S A )|

0,9

0,85
4

0,8

0,75

Emissivité caméra [-]

0,7

0,65
20 40 60 80 100
Température thermocouple [°C]

Figure 2-22. Barres d'incertitude sur 1'émissivité caméra correspondant a une incertitude de +/- 1,2 K sur I’écart
de température entre la température mesurée par la caméra IR et la température mesurée par thermocouple.

By

L'incertitude sur la valeur d’émissivité caméra décroit a mesure que la différence de
température entre I'échantillon et 'ambiance croit. Cette incertitude n’a pas d’'importance pour les
mesures de type flash réalisées a température ambiante (20 °C) car I'allure des thermogrammes
mesurés lors des essais de type flash ne dépend pas de I'émissivité caméra considérée, comme cela
est montré en Annexe F. En revanche, pour les essais de type écrétage ou le stockage d’énergie par le
MCP sous forme latente est étudié, c’est-a-dire sur la plage de température 60-100 °C, la
connaissance de I'émissivité caméra est importante. Or l'incertitude sur I'émissivité caméra donnée
sur la figure 2-22 est issue de I'incertitude du thermocouple et surtout de la caméra IR.

2.3.3.4 Incertitude sur I'émissivité caméra

Afin de ne pas s’arréter a I'incertitude de la caméra IR donnée par le constructeur (+/- 1 K) et
afin d’estimer l'incertitude réelle associée a I'émissivité caméra, plusieurs mesures sont réalisées
pour différents réglages de la caméra (temps d’intégration, fréquence) sur trois journées différentes.
La mesure avec un temps d’intégration de 565 us et une fréquence d’acquisition de 25 Hz a méme
été répétée deux fois lors de la deuxieme journée (mesure « 2 bis »). La figure 2-23 récapitule toutes
ces mesures.

Il ressort qu’une méme mesure (méme temps d’intégration, méme fréquence d’acquisition)
répétée plusieurs fois ne donne pas exactement la méme valeur d’émissivité caméra. Les variations
d’émissivité caméra correspondent a la reproductibilité de la chaine de mesure: peinture,
thermocouple et sa chaine d’acquisition, caméra IR. Pour les mesures d’écrétage entre 60 et 100 °C,
c’est-a-dire pour un temps d’intégration de 565 s, l'incertitude sur I’émissivité caméra liée a la seule
reproductibilité de toute la chaine de mesure est donc de I'ordre de +/- 1 % pour une température
donnée.

Les écarts constatés entre les différentes mesures de la figure 2-23 sont bien supérieurs a
I'incertitude liée a la seule reproductibilité de la chaine de mesure discutée précédemment. Ceci est
di au fait que pour cette caméra IR, la fréquence d’acquisition ainsi que le temps d’intégration
choisis influent de maniere importante et reproductible sur la valeur d’émissivité caméra a
considérer.
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Figure 2-23. Emissivité caméra en fonction de la température d’échantillon mesurée au thermocouple pour
différents temps d’intégration, différentes fréquence d’acquisition et différents jours de mesure (jours 1, 2 et 3).

2.3.3.5 Deétermination de I'’émissivité caméra

L’émissivité caméra a considérer pour mesurer une température de peinture juste est propre a
une configuration caméra donnée (temps d’intégration, fréquence). Pour les mesures de type flash a
température ambiante, I’émissivité caméra n’ayant pas d’incidence sur I'allure des thermogrammes
(Annexe F), celle-ci est fixée a 0,9. Pour les mesures d’écrétage thermique, le domaine d’intérét se
situe entre 60 et 100 °C. Sur cette plage de température, I'émissivité caméra correspondant au
réglage utilisé (565 pus — 25 Hz) varie peu et vaut 0,95 +/- 2 %. Pour les mesure de cyclage thermique
(310 us — 5 Hz), de la méme maniére, I'émissivité caméra est prise égale a 0,97. Ces valeurs
d’émissivité caméra sont celles reportées dans le tableau 2-6. Elles prennent donc en compte
I’émissivité de la peinture, la réflectance des miroirs IR et le biais effectif induit par la caméra IR.

L'incertitude de +/- 2 % sur I’émissivité caméra obtenue pour la configuration 565 pus — 25 Hz
sur la plage de température 60-100 °C est nettement inférieure aux +/-9 % de I'émissivité caméra
estimée d’aprés I'équation (30). En effet, la méthode d’étalonnage utilisée ici permet de s’affranchir
des incertitudes sur I'émissivité de la peinture et sur la réflectance des miroirs IR, et de prendre en
compte le biais réel de la caméra IR. Cette incertitude de +/- 2 % sur I'émissivité caméra correspond a
une incertitude sur la température mesurée par caméra IR de +/- 0,5 K a 60 °C et de +/- 0,8 Ka 100 °C
pour la configuration 565 ps — 25 Hz. En considérant I'incertitude de la mesure de température par
thermocouple (+/-0,2K), l'incertitude totale de la mesure de température de peinture par
thermographie infrarouge entre 60 °C et 100 °C est donc de +/-1,0K pour la configuration
expérimentale utilisée.

En conclusion, une procédure d’étalonnage de la caméra IR a été développée au moyen d’'un
échantillon peint incluant un thermocouple en son sein. La mesure par thermocouple permet
d’identifier I'émissivité caméra a utiliser pour mesurer une température de peinture juste, celle-ci
dépendant de I'’émissivité de la peinture, de la réflectance des miroirs IR et du biais de mesure induit
par la caméra. Il ressort que ce biais dépend du temps d’intégration et de la fréquence d’acquisition
de la caméra IR. L'émissivité caméra adéquate a été déterminée pour les trois types principaux de
mesure du projet T3D (flash, écrétage, cyclage thermique). Pour les mesures d’écrétage ou la
connaissance précise de la température est importante, la procédure d’étalonnage mise en place
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permet de ramener l'incertitude sur I'émissivité caméra de +/- 9 % a +/- 2 %. Cela correspond a une
incertitude sur la température de peinture mesurée par thermographie IR de +/- 1,0 K sur la plage de
température d’intérét de 60 °C - 100 °C.

Dans cette section, la procédure d’étalonnage de I'ensemble {caméra IR + miroirs IR + peinture
+ thermocouple} a permis entre autres de déterminer les émissivités caméra a utiliser pour les
mesures de type écrétage et cyclage thermique. En revanche, il est montré dans I’Annexe F que

I’émissivité caméra n’a pas d’importance pour les mesures de type flash. Lorsque I’échantillon
comporte une face aval opacifiée par une couche métallique, il est donc préférable de le tester en
configuration non peinte. En effet, la présence d’'une couche additionnelle de peinture est inutile
dans ce cas la et elle introduit un déphasage de thermogramme aval mesuré, comme montré dans la

section suivante.

2.3.4 Influence de la peinture sur le thermogramme aval

La peinture présente sur les faces amont et/ou aval de certains échantillons T3D induit un
déphasage temporel du thermogramme mesuré en face aval lors d’'une mesure de type flash. Afin de
quantifier ce déphasage, une plaque en silicium de surface 20 x 20 mm?, d’épaisseur 680 um et
couverte de 12 couches de peinture Jelt sur chacune de ses deux faces, est soumise a un essai de
type flash a température ambiante. Le profil temporel du flash laser consiste en réalité en un
créneau de durée 11 ms. Le thermogramme aval moyen issu de cing essais consécutifs identiques est
calculé et comparé ci-aprés au cas sans peinture.

Le méme essai sans peinture n’est pas possible car la semi-transparence du silicium dans
I'infrarouge ne permet pas de mesurer le thermogramme aval avec la caméra IR. Afin de comparer le
thermogramme aval du silicium peint avec celui du silicium non peint, ce dernier est calculé
numériquement a partir d’'un modele de conduction instationnaire 1D et des propriétés thermiques
du silicium données par le tableau 2-1.

La figure 2-24 montre le thermogramme aval calculé pour le silicium non peint ainsi que le
thermogramme aval moyen mesuré pour le silicium peint. La peinture présente sur les deux faces du
silicium induit un déphasage d’environ 10 ms du thermogramme aval au moment de la demi-montée
en température.

Ce déphasage de I'ordre de 10 ms sera a prendre en compte dans le cas d’échantillons
affichant des montées en température aussi rapides que celle mesurée ici pour la peinture aval. Dans
le cas d’'une montée en température nettement plus lente que celle mesurée ici (t;; >50 ms) ou
dans le cas ol l'objectif est la comparaison de la résistance thermique de différents échantillons et
non une estimation quantitative de celle-ci, le déphasage induit par la peinture pourra étre négligé.
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Figure 2-24. Comparaison du thermogramme aval mesuré sur un échantillon en silicium d’épaisseur 680 pm
peint avec 12 couches de peinture Jelt par face avec le thermogramme aval théorique de la méme plaque en
silicium non peinte suite a un créneau laser de durée effective 11 ms.

2.3.5 Conclusions

La semi-transparence du silicium T3D dans I'infrarouge rend I'utilisation d’une couche opaque
additionnelle nécessaire afin de pouvoir mesurer un signal IR qui ne corresponde qu’a la seule face
aval de I'amortisseur thermique. La micro-structuration de la surface du silicium ainsi que le dépo6t de
couches minces ont été envisagés mais c’est la peinture noire qui a été retenue pour constituer un
revétement opaque d’émissivité élevée et reproductible.

Deux peintures différentes ont été mises en ceuvre et caractérisées optiqguement au moyen
d’un dispositif expérimental dédié. Il ressort que les deux peintures sont opaques a partir d’une
épaisseur de 40 um dans la gamme spectrale de la caméra IR. La peinture « Jelt noir mat 700 °C » a
été retenue comme peinture du projet T3D car elle est nettement plus pratique a utiliser que I'autre
peinture sans pour autant nécessiter une épaisseur de peinture supérieure pour étre opaque. Des
mesures spectrométriques montrent que cette peinture Jelt est un corps gris d’émissivité élevée
dans le domaine spectral du laser et de la caméra IR.

Cependant, les incertitudes sur I'émissivité de la peinture, sur la réflectance des miroirs IR et
de la caméra IR rendent nécessaire |'étalonnage de la chaine compléete de mesure de température de
peinture par thermographie IR. A cette fin, un dispositif expérimental spécifique comprenant un
échantillon en cuivre peint et intégrant un thermocouple étalonné en son sein est mis en place.
Plusieurs campagnes de mesure sont réalisées et font ressortir que I'émissivité caméra dépend
fortement du temps d’intégration et de la fréquence d’acquisition de la caméra IR.

Pour les mesures de type flash, I"émissivité caméra considérée n’a pas d’incidence sur I'allure
du thermogramme et donc sur la caractérisation thermique de I'amortisseur. En revanche, pour les
mesures d’écrétage, la connaissance de la température de I'échantillon dans la gamme 60 °C - 100 °C
est importante. Pour la configuration caméra correspondante, la procédure d’étalonnage permet de
déterminer I’émissivité caméra avec une incertitude de +/- 2 % au lieu des +/- 9 % avant étalonnage.
L'incertitude sur la température de peinture mesurée dans ces conditions par la caméra IR entre
60 °C et 100 °C est de +/- 1 K.
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Enfin, le déphasage temporel di a la présence de peinture sur I’échantillon T3D est estimé en
comparant le thermogramme aval d’une simple plaque en silicium peinte sur ses deux faces avec
celui de la méme plaque non peinte. Ce dernier n’étant pas accessible expérimentalement, il est
calculé au moyen d’un code de calcul de conduction 1D instationnaire de la chaleur. Il ressort que la
présence de peinture provoque une augmentation du temps de demi-montée en température t;;,
mesuré en face aval d’environ 10 ms.

Aprés avec mis en place un moyen de mesurer la température des amortisseurs T3D, en
I'occurrence la peinture, et apres avoir évalué I'incertitude sur cette mesure de température et le
biais associé a la peinture sur le temps de demi-montée en température mesuré, la partie suivante
traite des conditions aux limites thermiques de I'amortisseur T3D dans le banc d’essai.

2.4 Caractérisation des conditions aux limites thermiques de I’échantillon

Cette partie traite des échanges thermiques entre I’échantillon tel que disposé sur le banc
d’essai et son environnement. Un bilan thermique sur I'’échantillon est tout d’abord dressé. Une
méthode d’estimation expérimentale de la conductance thermique globale entre I'échantillon et son
environnement incluant les trois modes de transfert thermique est ensuite proposée. Enfin, la
puissance de refoidissement, c’est-a-dire la puissance échangée entre [|’échantillon et son
environnement hors laser, est estimée expérimentalement et comparée aux puissances théoriques
échangées par rayonnement et par convection naturelle afin d’évaluer I'ordre de grandeur de chacun
des trois modes de transfert thermique.

2.4.1 Bilan thermique de I’échantillon pour des chauffes supérieures a la seconde

Lors des essais de type flash, la faible différence de température entre |’échantillon et
I’environnement (< 0,2 K) et la faible durée de la montée en température (de I'ordre de 0,15)
permettent de négliger les échanges thermiques entre I'échantillon et I'environnement. Lors des
essais d’écrétage thermique au contraire, ces échanges doivent étre pris en compte car la différence
de température atteint 80 K et la durée du phénomeéne observé plusieurs dizaines de secondes. Dans
cette section, le bilan thermique de I’échantillon pour des chauffes de durée supérieure a la seconde
est donc dressé.

Pour tous les essais, I'échantillon est disposé verticalement sur le porte-échantillon (figure
2-17). Le flux thermique entrant correspond a la fraction absorbée du flux laser uniforme éclairant
I'ensemble de sa face amont (figure 2-16). Le flux thermique sortant de I’échantillon vers
I’environnement passe par trois voies (figure 2-25) :

- Echange radiatif avec les parois de I'enceinte. Etant donné I'inertie thermique importante
de I'enceinte (= 250 kg d’aluminium), la faible puissance optique du laser (<30 W) et la
durée des sollicitations thermiques et des acquisitions (<20s et <70s, hors cyclage
thermique), la température des parois de l'enceinte peut étre considérée comme
constante tout au long d’une mesure et égale a la température ambiante T,,,.

- Convection naturelle avec I'air ambiant présent dans I'enceinte (convection forcée pour le
cas spécifique des essais de cyclage thermique). Etant donné le volume d’air présent dans
I’enceinte (=2 m?), la hauteur entre I'échantillon et le haut de I'enceinte (=1 m) et la
température constante des parois de I'enceinte avec lesquelles I'air échange également
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par convection naturelle, la température de I'air peut étre considérée comme constante
tout au long d’'une mesure et égale a la température ambiante T,,.

- Conduction au niveau des contacts entre I'échantillon et les pattes du porte-échantillon.
En fonction de la géométrie réelle des échantillons, il y a un ou deux contacts par patte,
ces contacts pouvant aller du contact ponctuel au contact linéique. La surface de contact
totale entre I’échantillon et les pattes de maintien est inconnue mais trés faible (< 1 mm?).

Plaque Si amont Plaque Si aval
> __
—»
—»
Rayonnement
 — \’1’* J\f, y
e
Air

— > > C Convection
—»
e
—»
— 141 Conduction
Flux laser

Enceinte Porte-échantillon

Figure 2-25. Schéma des conditions aux limites thermiques de 1’échantillon sur le banc d’essai. La convection
peut étre naturelle (cas général) ou forcée (essais de cyclage thermique).

La capacité thermique totale apparente a pression constante (mc,),: de |’échantillon
comprend les capacités thermiques classiques de ses différents constituants }.; m;c, ; (i représentant
le silicium, le matériau de scellement, le MCP hors changement de phase, etc.) ainsi que la capacité
thermique équivalente du MCP due uniquement au changement de phase Mpucp Cp,eq fus OU Muicp Cp,eq,s0l
selon le cas (figure 2-6). Cette capacité thermique totale apparente (mc,): est explicitée sur la figure
2-26 et s’écrit, par exemple pour un échantillon en phase de chauffe scellé avec de la résine SU-8 :

(mcp)tot = Mg;iCpsi + MycpCpmcp + MsygCp,su—-8 T =" + MycpCpeq,fus (31)

Capacité thermique [J K]
A

Ms;iCp,si + Mycp Cpmcp t ...

-
Température [K]

Figure 2-26. Définition des différentes capacités thermiques de 1’échantillon, ici en phase de chauffe : capacité
thermique totale apparente (mc,),,,, capacité thermique équivalente due uniquement a la fusion du MCP
Mprcp Cpeq fis» €L Capacités thermiques classiques mig; ¢, s; ... Pour plus de clarté, la courbe en phase de
refroidissement, légérement différente dans la zone de changement de phase, n’est pas affichée, mais le principe
est le méme en remplagant ¢, ., s PAr Cpeq,s01-
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Un bilan thermique simplifié de I’échantillon sollicité sur une durée supérieure a la seconde,
soit 'ordre de grandeur du temps d’homogénéisation de la température pour une plaque de silicium
de 20 x 20 x 0,2 mm?, est développé a partir des hypothéses supplémentaires suivantes :

- Latempérature de I'échantillon est uniforme et égale a la température moyenne T,(t).

- Latempérature de I'environnement (air ambiant, pattes de maintien et surfaces autour de
I’échantillon, notamment I'enceinte) est constante et égale a T,p.

- Les transferts thermiques radiatifs, convectifs et conductifs entre I'échantillon et son
environnement (discutés ci-dessus) sont caractérisés par une conductance thermique
globale G.,, qui ne dépend que de T, et pas du temps (dynamique des cellules de
convection négligée ; échauffement du porte-échantillon négligé).

Avec ces hypothéses et avec Qg le flux laser absorbé par I’échantillon, le bilan thermique de
I’échantillon s’écrit :

dT,

v 32)

Qabs — Geny (Tm - Tamb) = (mcp)tot

avec T, la température moyenne de [I'échantillon définie comme Ila moyenne des

températures des plaques en silicium amont T,,, et aval T,, pondérée par leurs masses respectives
Ms;am €t Ms; 4., les autres masses (MCP, couches minces, peinture...) étant négligées pour ce calcul :

Mgsi amTam + Msi v Taw
Tyn = (33)
Mg; am + Msiqv

2.4.2 Estimation de 1la conductance thermique G.., entre I'échantillon et
I’'environnement

La conductance thermique globale G,,, caractérisant I'’échange thermique entre I’échantillon
et son environnement peut étre estimée durant la phase de refroidissement du test d’écrétage a
partir de la capacité thermique totale apparente (mc,),: de I'’échantillon (estimation détaillée dans la
section 3.1.3) et de la température moyenne d’échantillon T, mesurée. En reprenant le bilan
thermique (éq. (32)) et ses hypotheses (2.4.1) durant la phase de refroidissement, il vient, avec

dar L , - N N
%&f la dérivée de T,, mesurée pendant la phase de refroidissement (donc laser a I'arrét) :

(mc ) dTm,ref
PJtotref  dt (34)

Tm,re f = Tamb

Geny = —

Avec les hypothéses formulées, pour une configuration donnée de I'environnement (porte-
échantillon, convection naturelle ou forcée, enceinte), G.,, ne dépend que des caractéristiques de
I’enveloppe de I’échantillon (dimensions et propriétés radiatives) et de sa température mais pas du
temps. Autrement dit, deux échantillons a la méme température T,, et ayant les mémes dimensions
extérieures et le méme état de surface (peinture, silicium) présenteront une conductance thermique
globale G,,, identique. De plus, la conductance thermique globale G., estimée en phase de
refroidissement est égale a celle en phase de chauffe, toujours pour une méme température T,,,.
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La figure 2-27 montre la conductance thermique globale G.,, estimée a partir de I'’équation
(34) pour I’échantillon G2-00-1-100 peint sur les coins, de dimensions extérieures et d’état de surface
similaires a I"échantillon G2-oP-4-150 de la figure 4-2. G., augmente avec la température
d’échantillon T,, notamment du fait des échanges radiatif et convectif.
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> . Sp0e ‘.'o:.‘zi\’.},‘t;‘:“ﬁr’ A2
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Figure 2-27. Conductance thermique globale G,,, pour un échantillon de dimensions extérieures standard
20 x 20 x 0,76 mm’ (ici G2-00-1-100 peint sur deux coins par face, la surface de chaque coin de peinture étant
de l’ordre de 15 mm?) en fonction de 7,, et avec le banc d’essai en configuration standard (convection naturelle).

La conductance thermique Gg,, est la somme des conductances thermiques des plagues amont
et aval vers I'environnement, respectivement Ge,y,am €t Geny,av -

Genv = Genv,am + Genv,av (35)

Pendant la phase de refroidissement, la température de I'amortisseur est supposée uniforme
et égale a T, =T, =T,. Ceci est justifié par le fait qu’en I'absence de flux laser entrant, le flux
transmis entre les deux plaques de silicium et la différence de température T,, - T, sont faibles.

Pour un amortisseur dont les deux plaques sont de dimensions extérieures identiques et dont
la surface peinte est identique, les échanges radiatifs, convectifs et conductifs sont supposés
identiques sur ses deux faces. Il vient alors :

1

Genv,am = Genv,av = EGenv

(36)
Dans le cas plus général (mais moins fréquent pour le projet T3D) de deux plaques en silicium

de dimensions différentes, il est supposé que la conductance thermique G, .m €st proportionnelle a
la surface externe de la plaque aval S, :

Genv,am =——0G (37)

De méme :

S
& G (38)

G =
env,av env
’ Sam + Sav
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Les surfaces externes S, et S,, sont les surfaces des plagues amont et aval appartenant a
I’enveloppe externe de I'amortisseur (figure 2-28).
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Figure 2-28. Définitions des surfaces externes des plaques amont S, et aval S,,.

2.4.3 Estimation de la puissance de refroidissement P, donnée de I'échantillon a
I'environnement

La puissance totale échangée entre I’échantillon et I'environnement ou puissance totale de
refroissiement P, se compose de la somme de trois termes: la puissance échangée par
rayonnement avec l'environnement, notamment avec l'enceinte, la puissance échangée par
convection avec l'air et la puissance échangée par conduction avec les pattes du porte-échantillon.
Cette puissance P, s’obtient comme suit a partir des mesures sur banc d’essai :

dTm,re f

(39)
totref  dt

Pref = Genv(Tm - Tamb) = —(me)

La puissance de refroidissement P, varie de 0,6 W a 1,4 W entre 60 °C et 100 °C pour

I’échantillon G2-00-1-100 de dimensions extérieures 20 x 20 x 0,76 mm? peint sur deux coins par face

et pour la configuration classique du banc d’essai (convection naturelle) et a la température

ambiante T,,, =20 °C (figure 2-29). Elle augmente avec la température T,, de |’échantillon, en

premier lieu du fait de I'augmentation de I'écart de température T,,-T,m» entre I'échantillon et
I’environnement, et en second lieu du fait de la légére augmentation de G.,, (figure 2-27).
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Figure 2-29. Puissance totale de refroidissement P, déterminée expérimentalement pour I’échantillon G2-00-1-
100 peint sur deux coins par face en fonction de sa température 7,, et avec le banc d’essai en configuration
classique (convection naturelle). Puissances théoriques échangées par rayonnement, par convection, ainsi que la
somme des deux, et incertitudes associées.
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Sur la figure 2-29 sont également tracées les puissances échangées entre I’échantillon et
I’environnement par le rayonnement, par la convection naturelle et par les deux modes additionnés
(rayonnement et convection naturelle). Le détail du calcul de ces puissances théoriques et des
incertitudes associées est donné en Annexe E p. 235. Ces courbes correspondent a un échantillon
dont la surface peinte est faible (= 60 mm?® /800 mm?). Le méme échantillon intégralement peint
aurait une puissance échangée par rayonnement environ trois fois plus élevée que celle représentée
sur la figure 2-29, soit du méme ordre que la puissance échangée par convection naturelle avec I'air.
La puissance totale de refroidissement s’en trouverait alors augmentée d’autant.

La comparaison de la puissance totale de refroidissement P,; mesurée expérimentalement
avec les puissances théoriques échangées par rayonnement et par convection montre que les ordres
de grandeur de ces puissances sont corrects. Les incertitudes sur les puissances théoriques et
expérimentales ne permettent cependant pas de connaitre I'ordre de grandeur de la puissance
échangée par conduction entre I'échantillon et les pattes du porte-échantillon. Il ressort tout de
méme que le mode de transfert thermique par convection est prédominant sur les autres modes
pour I’échantillon considéré dont la surface peinte est faible (environ 60 mm? sur 800 mm?). Pour les
échantillons intégralement peints, la puissance échangée par rayonnement avec I’environnement est
du méme ordre que celle échangée par convection naturelle.

En conclusion, la section 2.4 a permis de poser le bilan thermique de I'échantillon T3D et les
hypotheses associées. Les différents modes de transfert thermique entre [I"échantillon et
I’environnement sont discutés. La capacité thermique totale apparente de I’échantillon incluant
I’effet du changement de phase du MCP est définie. Les éléments définis en 2.4.1 permettent ensuite
d’estimer expérimentalement la conductance thermique globale de [I’échantillon vers
I’environnement G,.,, a partir de la phase de refroidissement d’une mesure de type écrétage
thermique. Il est aussi possible d’estimer la conductance thermique entre chacune des plaques et
I’environnement en prenant en compte les surfaces respectives en jeu. Enfin, la puissance totale de
refroidissement P est estimée a partir de la conductance thermique G.,, pour un échantillon T3D.
Cette puissance déterminée expérimentalement est comparée aux puissances théoriques échangées
entre I'échantillon et I’environnement par rayonnement et par convection naturelle. Il ressort que les
ordres de grandeur de ces puissances expérimentale et théoriques sont corrects et que la puissance
échangée par convection naturelle avec I'air est le mode de transfert prédominant pour le
refroidissement d’un échantillon peint sur une faible surface tel que la plupart des échantillons
subissant un test d’écrétage thermique.

2.5 Conclusions

Dans la partie 2.1, les différents procédés de fabrication employés par les partenaires du projet
T3D pour fabriquer chacune des quatre générations d’échantillons T3D sont synthétisés afin de
fournir une vue d’ensemble des caractéristiques de chaque génération au lecteur. Les
caractéristiques des principaux constituants des amortisseurs thermiques T3D que sont le silicium, le
MCP, les NTC et les matériaux de scellement sont également présentées. La connaissance de la
géomeétrie et de certaines propriétés physiques des échantillons T3D est utile pour I'analyse des
résultats expérimentaux présentés dans les chapitres suivants.

Le r6le du CETHIL au sein du projet T3D était notamment de caractériser thermiquement les
différents échantillons fabriqués par les partenaires du projet. Dans la partie 2.2, le choix et les
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caractéristiques des deux éléments expérimentaux majeurs que sont le laser (excitation thermique)
et la caméra IR (mesure de la réponse thermique) sont explicités. Les différentes contributions au
signal IR en provenance des échantillons T3D sont expliqguées et modélisées. Le banc d’essai
préliminaire a lampe flash classique ayant servi a tester les premiers échantillons T3D est ensuite
abordé, ainsi que ses limitations. Le dispositif expérimental congu et mis en ceuvre dans le cadre de
cette these permet de s’affranchir de ces limitations. Dans ce dispositif dit standard, le laser de
longueur d’onde 808 nm chauffe la face amont de I’échantillon T3D disposé sur un porte-échantillon
adéquat. Un jeu de miroirs IR permet alors de visualiser simultanément les faces amont et aval de
I’échantillon avec la caméra IR sensible sur la bande 2,5-5,5 um de longueur d’onde. Le tout est
disposé dans une enceinte optiquement étanche par sécurité vis-a-vis du laser et pour garantir une
ambiance radiative homogéene et constante lors des mesures. Les critéres ayant guidé la conception
et le choix des différents éléments du banc d’essai (laser, montages optiques de puissance et de
visualisation IR, caméra IR, porte-échantillon, enceinte optique) sont explicités, de méme que leurs
caractéristiques. Enfin, I’évolution de ce dispositif expérimental permettant de réaliser les essais de
cyclage thermique est présentée.

La semi-transparence du silicium T3D dans l'infrarouge et le besoin de connaitre I'émissivité
pour la mesure de température par caméra IR rendent nécessaire la présence d’une couche opaque
en surface du silicium. Dans la partie 2.3, le choix de la peinture « Jelt noir mat 700 °C » comme
revétement opaque est explicité. Un dispositif expérimental spécifique permet de montrer que la
peinture est opaque aux IR a partir d’'une épaisseur d’environ 40 um. Un échantillon intégralement
peint et comprenant un thermocouple en son sein permet ensuite d'étalonner la mesure de
température par caméra IR. L'émissivité a paramétrer dans la caméra IR ou « émissivité caméra » est
ainsi déterminée pour les différents réglages de la caméra IR utilisés lors des différents tests
thermiques. L'émissivité caméra comprend I'émissivité de la peinture, la réflectance des miroirs IR et
le biais induit par la caméra IR. Cette procédure d’étalonnage permet de ramener l'incertitude
initiale sur I'émissivité caméra de plus de +/- 9 % a seulement +/- 2 %. Pour la plage de température
d’intérét du changement de phase du MCP, soit 60 °C - 100 °C, l'incertitude sur la température de
peinture mesurée par caméra IR est alors de +/- 1 K. Enfin, le déphasage temporel induit par la
peinture sur le thermogramme mesuré en face aval suite a un flash est évalué a environ 10 ms.

La partie 2.4 présente le bilan thermique de I'amortisseur thermique T3D tel qu’installé dans le
banc d’essai. A cette occasion, la capacité thermique totale apparente de I’échantillon incluant I'effet
du MCP est définie. Une méthode d’estimation de la conductance thermique globale de I’échantillon
vers I'environnement est proposée a partir des mesures de type écrétage thermique. Une estimation
des conductances amont et aval est réalisée a partir de cette conductance globale et des dimensions
des plaques amont et aval. Enfin, la puissance échangée entre un échantillon T3D et son
environnement est mesurée expérimentalement et comparée aux puissances théoriques échangées
par rayonnement et par convection. Il ressort que le transfert thermique par convection naturelle
entre I'échantillon et I'air ambiant est le mode de transert dominant pour un échantillon dont la
surface peinte est faible.

Aprés avoir présenté dans ce chapitre les différents échantillons T3D, le banc d’essai et ses
variantes, la méthode de mesure de température et les échanges thermiques entre I’échantillon et le
banc d’essai, le chapitre suivant aborde les méthodes de caractérisation thermique mises en place
ainsi que les résultats obtenus.
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Chapitre 3. Estimation des performances thermiques

Ce chapitre présente les méthodes de caractérisation des propriétés thermiques de
I’'amortisseur thermique ainsi que les résultats obtenus. La premiére fonction de I'amortisseur - sa
capacité de stockage thermique - est caractérisée dans la premiere partie. La deuxiéme partie
présente I'estimation de sa seconde fonction : son aptitude a conduire la chaleur. Enfin, dans Ila
derniere partie, I’évolution des propriétés thermiques de I'amortisseur face a un grand nombre de
sollicitations thermiques successives est évaluée.

3.1 Caractérisation de la capacité de stockage thermique de I'amortisseur

Dans cette partie, la capacité de I'amortisseur a stocker I'énergie sous forme de chaleur
latente est caractérisée expérimentalement. Une méthode d’estimation de la capacité thermique
totale apparente de I'amortisseur incluant la chaleur latente du MCP est proposée. La robustesse de
cette méthode d’estimation est contrélée et une étude de sensibilité est présentée. Enfin, une
méthode d’estimation de I'écrétage en température di au MCP ne nécessitant pas d’échantillon de
référence sans MCP est développée.

3.1.1 Réponse de I'amortisseur a une sollicitation de type créneau

Afin de mettre en évidence linfluence du MCP sur le comportement thermique d’un
amortisseur subissant un créneau de puissance, deux échantillons sont testés (tableau 3-1) : I'un avec
MCP (G2-0P-4-150) et I'autre sans MCP (G2-00-1-100). Ces deux échantillons ont été retenus car ils
ont la méme capacité thermique hors changement de phase. lls sont issus du méme lot de
fabrication. Les deux échantillons ont été peints au CETHIL de la méme maniere, sur deux coins par
face, comme les échantillons de la figure 3-6.

Tableau 3-1. Caractéristiques principales des deux échantillons avec MCP (G2-0P-4-150) et sans MCP (G2-o0-
1-100) permettant d’observer expérimentalement 1’influence du MCP sur leur réponse thermique.

Echantillon complet peint Cavité
Echantillon Surface Epaisseur Si Masse | Scellement| Surface |Profondeur| Contenu
G2-oP-4-150 , | 380 +380 um SU8-2002 o1 149um | MCP (+ air)
G2-00-1-100 20x20mm (hors peinture) 674 mg ép. 5um 16x 16mm 101 pm Air

Ces deux échantillons « avec MCP » et « sans MCP » sont testés selon la configuration
expérimentale décrite sur la figure 2-14. La sollicitation laser consiste en un créneau durant 18s, la
puissance optique en sortie laser étant de 21,4 W. La puissance laser absorbée par I'échantillon (ici le
capot) est estimée a environ 3,2 W. La fréquence d’acquisition de la caméra IR est de 25 Hz, son
temps d’intégration est de 565 ps et la résolution utilisée est de 160 x 128 pixels. L’émissivité caméra
utilisée pour convertir le signal IR des zones peintes en signal de température vaut 0,95 et est
adaptée aux réglages caméra décrits dans le tableau 2-6.

Pour des sollicitations thermiques de durée supérieure a la seconde comme ici, le bilan
thermique de I'échantillon présenté dans la section 2.4.1 ainsi que les hypothéses associées
s’appliquent. Les températures des plaques en silicium amont T,,, et aval T,, sont donc supposées
uniformes a chaque instant et la température moyenne d’échantillon T, définie en 2.4.1 s’écrit
comme suit :
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_ mSi,amTam + mSi,avTav

T,
m mSi,am + mSi,av (40)
Pour rappel, le bilan thermique de I’échantillon (2.4.1) s’écrit :
arT,
Qabs = Genv(Tn — Tamp) = (mcp)tot d_:l (41)

En pratique, les températures T,, et T, correspondent aux moyennes spatiales des
températures mesurées par thermographie infrarouge sur les coins peints des faces amont et aval.
Les températures de peinture sont supposées étre représentatives des températures des plaques en
silicium correspondantes.

L’évolution de la température moyenne T,, (équation (40)) des deux échantillons du tableau
3-1 est présentée sur la figure 3-1. Au début du créneau laser, de 20°C a environ 60 °C, la
température des deux échantillons (avec et sans MCP) suit la méme évolution. En effet, les
dimensions extérieures et les propriétés radiatives des deux échantillons sont similaires, impliquant
une puissance laser absorbée Q,,; et une puissance de refroidissement évacuée vers I'environnement
GenATr-Tomp) Similaires pour une méme température T,. De méme, I'absence de MCP étant
compensée par une cavité moins profonde et donc par un surplus de silicium pour I’échantillon sans
MCP, leurs masses sont similaires, impliquant des capacités thermiques totales apparentes (mcy)ot
trés proches hors changement de phase.

De 60 °C a 90 °C environ, le MCP fond, absorbant une partie du flux thermique entrant. Le
changement de phase ralentit la montée en température de I’échantillon avec MCP par rapport a
celui sans MCP. La température maximale atteinte a I'arrét du laser (t =18 s) est alors inférieure
d’environ 5K pour I'échantillon avec MCP grace a la chaleur latente de fusion de celui-ci,
conformément a la vocation de I'amortisseur.
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Figure 3-1. Thermogrammes expérimentaux des échantillons G2-00-1-100 (sans MCP) et G2-oP-4-150 (avec
MCP) soumis a un créneau laserde f=0sa¢t=18s.

Dés I'arrét du laser (t = 18 s), les deux échantillons refroidissent, principalement par convection
naturelle avec I'air ambiant et par échange radiatif avec I'enceinte. La solidification du MCP ralentit la
descente en température de I’échantillon avec MCP. Une fois le changement de phase terminé, la
température de I'échantillon avec MCP est légérement supérieure a celle de I'échantillon sans MCP.
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En effet, I'échantillon sans MCP a passé une partie du temps a des températures supérieures a celles
de I'échantillon avec MCP (d’environ t=10s a t=30s), évacuant alors une puissance vers
I’environnement G, (Tm-Toms) SUpérieure. Cette différence de température s’estompe avec le temps.

3.1.2 Signature thermique du changement de phase

Les thermogrammes mesurés montrent un abaissement de la température maximale de
I"amortisseur grace au MCP (figure 3-1). Cependant, I'effet du MCP est difficilement visible sur les
seuls thermogrammes. La signature thermique du changement de phase définie plus bas permet
d’identifier I'effet du MCP de maniére plus précise. En effet, la vitesse de variation de la température
moyenne d’échantillon T,, dépend de la puissance imposée Q. relativement constante, de la
capacité thermique (mc,)wr, assez constante elle aussi hors changement de phase, et du flux
thermique de refroidissement transféré de I’échantillon vers I’environnement Ge,,(T/-Tams), lUi-méme
dépendant principalement de T,, (figure 2-29). La figure 3-2 présente la dérivée temporelle dT,/dt
des thermogrammes expérimentaux de G2-oP-4-150 et de G2-00-1-100 en fonction de T,. Nous
appelons ce type de courbe « signature thermique » dans la suite de ce manuscrit.

Avant le début du créneau laser, les deux échantillons sont a température ambiante et leur
dérivée dT,/dt est nulle. Aprés le pic de départ correspondant a I'établissement du gradient de
température entre la peinture amont et le silicium amont, les deux échantillons affichent une vitesse
de montée en température similaire, telle qu’expliquée en 3.1.1, jusqu’a ce que le MCP commence a
fondre aux alentours de 60 °C. La fusion du MCP entre 60 et 90 °C environ ralentit la montée en
température de I’échantillon avec MCP. Pendant cette phase, pour une température T,, donnée, les
flux entrant Qg et sortant G, (Tm-Tams) restent identiques pour les deux échantillons. La différence
entre les dérivées dT,,/dt est due a la différence entre les capacités thermiques totales apparentes
(mcp)ior, liées entre elles de la maniére suivante, pour une méme température Ty, s= Tpa

dTm,S/dt _ (mcp)tot',q

= (42)
AT a/dt (mcp)tot s

Dés la fin de fusion vers 90 °C, les vitesses de montée en température sont de nouveau
similaires pour les deux échantillons.

8 \h —Sans MCP
e N —Avec MCP (chauffe)
6 T ——Avec MCP (refroid.)
\w —_—— e e ——
> I N ™™
5 2 Fusion
E Surfusion
S0 R
1
1
T
5 | ¥
1 Solidification | N
-4

10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 110
T, [°C]

Figure 3-2. Signatures thermiques expérimentales des échantillons G2-00-1-100 (sans MCP) et G2-0P-4-150
(avec MCP) soumis a un créneau laser de durée 18 s.
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La variation de température lors du refroidissement suit la méme logique, avec des dT,,/dt ne
différant entre les échantillons que durant la solidification du MCP entre 82 °C et 57 °C environ.
L'effet du changement de phase est légerement moins visible lors du refroidissement de I’échantillon
car la descente en température est plus lente que la montée en température. La solidification du
MCP s’étalant sur un temps plus long que sa fusion, la puissance libérée par la solidification du MCP
est donc inférieure a la puissance absorbée par la fusion. La différence entre les dérivées dT,,/dt avec
MCP et sans MCP s’en trouve réduite. Ce résultat se retrouve dans I'équation (42): les valeurs
absolues des dérivées dT,,s/dt et dT,, 4/dt plus faibles lors du refroidissement correspondent a une
moindre différence dT,,s/dt - dT,./dt pour un ratio (dT,,s/dt)/(dT,./dt) donné par le ratio des
capacités thermiques, ratio qui est indépendant de la vitesse du changement de phase. En négligeant
la surfusion abordée ci-dessous, la différence dT,,s/dt - dT,, ./dt peut étre considérée comme étant
inversement proportionnelle a la durée du changement de phase.

La solidification du MCP démarre a 82 °C seulement, soit une température inférieure d’environ
8 K a la température de fin de fusion (figure 3-2). Lors du refroidissement entre 90 °C et 82 °C, le MCP
est dans un état liquide métastable appelé surfusion. La solidification intervient brutalement a 82 °C,
expliquant 'augmentation rapide de dT,,/dt pour I’échantillon avec MCP a cette température. Il n’est
pas surprenant que I'amplitude de la surfusion mesurée ici (= 8 K) soit comparable a celle mesurée
par DSC (figure 2-6) car la quantité de MCP contenue dans G2-oP-4-150 est du méme ordre de
grandeur que celle utilisée pour la mesure DSC.

Du bilan thermique de I’échantillon (équation (32)) vient I'expression de la signature
thermique :

dTm _ Qabs - Genv (Tm - Tamb)
dt (mcp)tot

(43)

Le flux laser absorbé Qs varie peu avec la température T, tandis que la conductance
thermique globale G.,, augmente avec T, (figure 2-27), de méme que la différence de température
(Tm-Tams). La capacité thermique ¢, du silicium, principal constituant de I’amortisseur, augmente
légérement avec T,, (Annexe C p. 221). Pour un échantillon sans MCP, il en résulte que dT,,/dt décroit
lorsque T,, augmente. La différence entre les courbes de chauffe et de refroidissement sans MCP sur
la figure 3-2 est a peu prés constante et correspond au terme Qqps/(MCpy)or , NUl OU NON selon que le
laser est éteint ou allumé.

La signature thermique est donc une courbe caractéristigue du comportement de chaque
amortisseur. Elle permet notamment de mettre en évidence les plages de température ou se
produisent la fusion et la solidification, méme pour de faibles ratios my,cs/m;.: de 'ordre de 1 % (ratio
de 2,4 % pour la figure 3-2). Les échantillons G2-oP-4-150 et G2-00-1-100 ayant la méme capacité
thermique hors changement de phase, la comparaison de leur signature thermique permet de
déterminer directement la capacité thermique équivalente due au seul changement de phase. Dans
les sous-parties suivantes, I'effet de stockage thermique du MCP est quantifié.

3.1.3 Méthode d’estimation de la chaleur latente du MCP
L’estimation des capacités thermiques équivalentes dues uniquement a la fusion Mycp Cp eq fus €t
a la solidification Mpycp Cp eq,s0 (définitions sur la figure 2-26) permet d’estimer la chaleur latente du
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MCP contenu dans I"échantillon. Celle-ci dépend en effet de la masse de MCP et de I’enthalpie de
changement de phase de la paraffine utilisée. La masse de MCP contenu dans chaque échantillon est
souvent mal connue a priori du fait des fuites de MCP liquide lors du processus de fabrication.
L’enthalpie de changement de phase dépend de la forme cristalline du MCP adoptée lors de la
solidification, elle-méme pouvant dépendre de la présence de NTC et des dimensions de la cavité. La
détermination de la capacité thermique totale apparente de I’échantillon en fonction de la
température permet aussi d’étudier l'influence des parametres testés sur le glissement de
température (c’est-a-dire la plage de température sur laquelle s’étale le changement de phase) ainsi
que sur la surfusion.

La détermination de MpicpCpeqrus €6 Muicp Cpeqsor POUr I'échantillon avec MCP nécessite la
présence d’un deuxieme échantillon de « référence » sans MCP et d’enveloppe identique au premier,
c’est-a-dire de surfaces extérieures de mémes dimensions et de propriétés radiatives identiques.
C'est le cas des deux échantillons G2-o0P-4-150 (avec MCP) et G2-00-1-100 (sans MCP) présentés en
3.1.1. La sollicitation thermique et les conditions limites thermiques sont celles formulées en 3.1.1.
Pour cette sollicitation thermique, le bilan thermique présenté en 2.4.1 ainsi que les hypothéses
associées s’appliquent. Pour les échantillons avec MCP (indice A) et sans MCP (indice S), le bilan
thermique s’écrit :

dT,

Qavs,a — Genv,a (Tm,A - Tamb) = (mcp)tot, 4 dn;,A (44)
dT,

Qabs,S - Genv,S(Tm,S - Tamb) = (mcp)tot,s d—7;ls (45)

La position sur le porte-échantillon, les dimensions extérieures, |'état de surface (silicium et
peinture) et donc les propriétés radiatives sont considérés comme identiques pour les échantillons
G2-0P-4-150 (avec MCP) et G2-00-1-100 (sans MCP). Pour une méme température T, les flux laser
absorbés sont donc égaux :

Qabs,A = Qabs,S (46)

Pour les mémes raisons, et sachant que la puissance évacuée de I'échantillon vers
I’environnement G, (Tm-Tams) €St supposée ne dépendre que de T, celle-ci est considérée comme
identique pour les deux échantillons pour une méme température T, :

Genv,A (Tm,A - Tamb) = Genu,S(Tm,S - Tamb) (47)

En effet, la conductance de conduction est supposée identique pour les deux échantillons
(contacts échantillon/porte-échantillon supposés identiques), de méme que la conductance de
convection (position de I’échantillon identique, notamment sa verticalité) et la conductance radiative
(surface réelle de peinture supposée identique). Les identités des flux entrants (équation (46)) et
sortants (équation (47)) pour les deux échantillons entrainent l'identité du terme de stockage,
toujours pour une méme température T,, des échantillons avec et sans MCP :
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ATpa AT, s

(mcp)tot,A dt - (mcp)totjs dt (48)

L’équation (48) est valide lorsque les deux échantillons sont dans la méme phase du test
(chauffe ou refroidissement). La capacité thermique totale apparente de I’échantillon avec MCP
s’écrit alors, pour une méme température T, et pour une méme phase de test (chauffe ou
refroidissement) que I'échantillon sans MCP :

AT s

)

d
(mcp)tot,A - (mcp)tot,S dT:l,A (49)
dt

Les dérivées dT,,/dt de I'équation (49) sont issues des températures T, 4 et T,,s déterminées
expérimentalement (figure 3-1 et figure 3-2). La capacité thermique totale de I’échantillon sans MCP
s’écrit comme la somme des capacités thermiques de ses constituants :

(me)tot ¢ = MsiCpsi T MnrcCpnre T MairCpair T MemCp,cm T Msu-sCp,su-8 T MptCpe  (50)

avec Mg;Cpsi, MNTcCpNTC) MairCpairr MemCem, Msy-gCpsu-s €6 MypeCpe les capacités
thermiques du silicium, des NTC, de I'air contenu dans la cavité, des couches minces (Fe, Al,Os, SiN,
Ti, Au, In), du matériau de scellement (ici de la SU-8) et de la peinture. Les masses de NTC, de I'air et
des couches minces de fer (Fe), d’alumine (Al,Os), de nitrure de silicium (SiN) et de titane (Ti) sont
chacune inférieures au millieme de la masse totale de I'échantillon, ce qui permet de négliger les
termes correspondants dans I'équation (50). En revanche, les masses d’or (Au) et d’indium (In)
peuvent atteindre de I'ordre de 0,5 % et 3 % respectivement de la masse totale de I'échantillon et
elles ne sont pas connues précisément. De méme, la masse du matériau de scellement et la masse de
silicium ne sont pas toujours connues précisément. Enfin, la capacité thermique massique de la
peinture n’est pas connue précisément.

En raison des incertitudes évoquées ci-dessus, et sachant que la masse de silicium représente
au minimum 88 % de la masse totale des échantillons sans MCP de génération 2 ou 3 (96 % pour G2-
00-1-100), il est décidé d’attribuer la capacité thermique massique du silicium aux autres
constituants de I'échantillon sans MCP (matériau de scellement, peinture, indium, etc.) afin de
calculer simplement la capacité thermique totale apparente de I'échantillon sans MCP a partir de la
masse totale mesurée de |’échantillon ms et de la capacité thermique massique du silicium ¢,

(Annexe C p. 221) : (mCP)tot,s ~ MsCp,si -

La figure 3-3 montre les capacités thermiques totales apparentes ainsi estimées pour
I’échantillon avec MCP lors de la chauffe et lors du refroidissement, différentes du fait de la surfusion
du MCP, ainsi que celle de I’échantillon sans MCP. Ces capacités thermiques totales apparentes sont
similaires hors des domaines de température correspondants au changement de phase et valent
alors environ 0,5 J K™ pour les deux échantillons considérés.
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Figure 3-3. Capacités thermiques totales apparentes (mc,),,, des échantillons G2-00-1-100 (sans MCP) et G2-oP-
4-150 (avec MCP) lors de la chauffe et du refroidissement.

Pour estimer la quantité de chaleur stockée de maniere latente sur I’'ensemble du changement
de phase, il est possible de déterminer une « ligne de base » (mc,),s comme cela se pratique pour les
analyses DSC. (mc,)s correspond a la somme des capacités thermiques classiques des différents
constituants de I'amortisseur Y;; m;c,,; (i représentant le silicium, le matériau de scellement, le MCP
hors changement de phase, etc.). Elle correspond a la capacité thermique qu’aurait I’échantillon si le
MCP ne changeait pas de phase. Les lignes de base retenues ici sont des régressions linéaires basées
sur des intervalles de température ou il n’y a pas de changement de phase (figure 3-4).
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Figure 3-4. Capacités thermiques totales apparentes (mc)),,, de G2-0P-4-150 lors de la chauffe (a) et du

refroidissement (b), lignes de base utilisées pour le calcul de la chaleur latente de fusion (a) et de solidification
(b) et intervalles de définition pour la régression linéaire correspondant a la ligne de base.

Les capacités thermiques équivalentes dues uniquement au changement de phase

correspondent a la différence entre la capacité thermique totale apparente et la ligne de base
correspondante :

MmcpCpeq.fus = (mcp)tot,cha N (mcp)LB,cha (51)
mMCPCp,eq,sol = (mcp)tot,ref - (mCP)LB,Tef (52)
123

Cette thése est accessible a I'adresse : http://theses.insa-lyon.fr/publication/2016LYSEI100/these.pdf
© [C. Kinkelin], [2016], INSA Lyon, tous droits réservés



L'aire comprise entre la capacité thermique totale apparente (mc,):: et sa ligne de base (mc,).s
représente la quantité de chaleur latente mise en jeu pour I'ensemble du changement de phase. Lors
de la phase de chauffe, cette quantité de chaleur s’écrit :

Myce Ahfus - f ((mcp)tot,cha - (mcp)LB,cha) AT (53)

avec Ahy, la chaleur latente de fusion et mycp la masse de MCP contenue dans I'échantillon. De
méme, en phase de refroidissement, la quantité de chaleur relachée par la solidification compléte du
MCP s’écrit :

Mpycp Ahgy = f ((mcp)tot’ref — (mcp)LB,ref) dT,, (54)

avec Ah,, la chaleur latente de solidification.

Ces intégrales sont calculées entre 55 °C et 91 °C pour la fusion (éq. (53)), et entre 51 °C et
84 °C pour la solidification (éq. (54)). Pour le MCP contenu dans G2-0P-4-150, la quantité de chaleur
mise en jeu par le changement de phase est estimée a 3,2J) pour la fusion comme pour la
solidification.

En considérant la chaleur latente Ahg, de 200 a 210kl kg mesurée par Kaplan Energy,
I’équation (55) permet d’estimer la masse de MCP contenue dans I'amortisseur. Celle-ci vaut entre
15 et 16 mg pour G2-0P-4-150.

3 J ((mcp)tot - (mcp)LB) ATy, (55)
Mpycp = Ahyys

La chaleur latente du MCP permet d’augmenter la capacité thermique totale apparente de
I"amortisseur d’environ 40 % au moment du pic de fusion vers 82 °C, et méme d’environ 70 % au
moment du pic de solidification vers 80 °C (figure 3-3). Cependant, 'amortisseur peut subir des
variations de température de I'ordre de 50 K plut6ét que de I'ordre du kelvin. Pour une variation de
température de I"échantillon de 50 a 100 °C, la quantité de chaleur stockée de maniéere sensible
s’éléve a 25,5 J environ. La chaleur latente de changement de phase du MCP de G2-oP-4-150 de 3,2 )
permet donc d’augmenter lI'inertie thermique totale de I'amortisseur de 12 % pour la variation de
température considérée, et ce avec une fraction massique de MCP de seulement 2,3 %. L’intégration
d’une plus grande masse de MCP dans I'amortisseur permettrait d’augmenter encore la capacité
thermique des échantillons.

Dans cette section, une méthode d’estimation des courbes de capacité thermique totale
apparente (mc,)«,: de I'amortisseur en fonction de T, a été explicitée, en distinguant la phase de
chauffe de la phase de refroidissement. Cette méthode permet également d’estimer les capacités
thermiques équivalentes dues uniquement au changement de phase M Cpeqfus € Muce Cpeq 50 12
quantité de chaleur mise en jeu par la fusion et la solidification du MCP mycp Ahy,s €t mpycp Ahy,, ainsi
gue la masse de MCP embarqué m,,c. Dans la section suivante, la méthode d’estimation présentée
ici est comparée a d’autres méthodes et sa sensibilité est étudiée.
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3.1.4 Robustesse et sensibilité de I’estimation de la chaleur latente des échantillons

Dans cette sous-partie, la validité de la méthode exposée en 3.1.3 est tout d’abord vérifiée a
I'aide de deux sources d’information différentes: la mesure par le CEA de la masse de MCP
introduite dans I'amortisseur lors de sa fabrication, et la mesure de la chaleur latente du MCP par
DSC par Kaplan Energy. Puis la sensibilité de cette méthode a I'’échantillon de référence est étudiée.
Enfin, un récapitulatif des chaleurs latentes mesurées est présenté.

3.1.4.1 Comparaison avec les masses de MCP déterminées pendant la fabrication

Pour les échantillons dans lesquels la masse de MCP introduite a pu étre déterminée par le
CEA lors de leur fabrication (échantillons avec pas ou peu de fuite de MCP lors du scellement
I"amortisseur, le MCP étant pesé au CEA a I'état solide avant introduction dans |’échantillon) et pour
lesquels la méthode décrite en 3.1.3 est applicable (géométrie extérieure identique entre
I’échantillon avec MCP et I'échantillon de référence sans MCP ; échantillons suffisamment robustes
pour étre chauffés a plus de 90 °C), la masse de MCP est estimée au CETHIL grace a la méthode
exposée en 3.1.3 (tableau 3-2) avec une dispersion de I'ordre de +/- 2 %. L’écart entre la masse de
MCP estimée au CETHIL et celle mesurée par pesage au CEA est compris entre 0 et 12 % en
considérant l'incertitude donnée par Kaplan Energy sur la chaleur latente du MCP (205 kJ kg™
+/- 5kl kg!). Ces faibles écarts confortent la validité de la méthode d’estimation de la masse de MCP
décrite en 3.1.3.

Tableau 3-2. Comparaison des masses de MCP estimées au CETHIL par la méthode d’estimation de la capacité
thermique exposée en 3.1.3 (chaleur latente prise égale a 205 kJ kg™') avec les masses mesurées par le CEA.

Masse MCP [mg]

Echantillon | estimée CETHIL| mesurée CEA Ecart
G2-0P-3b 16,9 17,6 -4,1%
G2-0P-4b 18,6 19,0 -2,2%
G3-CP-5 20,2 21,2 -4,6%
G3-CP-17 16,9 18,8 -10,3%

3.1.4.2 Comparaison avec les mesures par DSC

La validation de la grandeur intégrale que représente la masse de MCP (éq. (55)) est complétée
par celle des capacités thermiques équivalentes du MCP dues uniquement au changement de phase
Muice Cpeqfus (€0 (51)) €t Mucp Cpeq,50r (€9. (52)). Ces capacités thermiques estimées au CETHIL (3.1.3)
sont comparées avec celles mesurées par Kaplan Energy par calorimétrie différentielle a balayage
(DSC). Lorsque la masse de MCP présente dans I’échantillon n’est pas connue a priori, les capacités
thermiques « DSC » correspondent a la masse de MCP estimée par la méthode CETHIL (3.1.3)
multipliée par les capacités thermiques massiques équivalentes dues uniquement a la fusion ¢, eq fus
et a la solidification c,eq 50 mesurées par DSC par Kaplan Energy (figure 2-6). Les courbes estimées au
CETHIL sont trés proches des courbes mesurées par DSC (figure 3-5). De méme, I'amplitude de la
surfusion est de I'ordre de 7-8 K dans les deux cas. Ces observations confirment la robustesse de la
méthode d’estimation décrite en 3.1.3.

Le léger décalage en température des courbes estimées au CETHIL peut s’expliquer par le fait
gue la température T,, est mesurée sur les coins de I'échantillon, légérement plus froids que la vraie
température moyenne d’échantillon. L'incertitude sur la valeur d’émissivité de la peinture peut
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constituer une deuxieme explication a ce décalage. Les conditions expérimentales de la mesure par
DSC (vitesse de montée en température, quantité et disposition du MCP dans le creuset notamment)
peuvent influer sur les résultats et constituent une troisieme explication possible a ce décalage en
température. Ces conditions expérimentales différentes entre la DSC et la mesure CETHIL peuvent
également expliquer I'allure légerement différente des courbes aux alentours des pics de fusion et de
solidification.

o
>

—— Avec MCP (chauffe)
—— Avec MCP (refroid.) .A
= = DSC (chauffe)
= = DSC (refroid.)

o
w
1

o
[N}

Capacité thermique équivalente
due au changement de phase [J K]

40 50 60 70 80 90 100
Température [°C]

Figure 3-5. Capacités thermiques équivalentes dues uniquement a la fusion mcp ¢, eq s €t @ 1a solidification
M1cp Cp e 500 AU MCP : comparaison de I’estimation CETHIL pour G2-0P-4-150 avec la mesure DSC effectuée
par Kaplan Energy pour une méme masse de MCP.

3.1.4.3 Analyse de sensibilité a I'échantillon de référence

Cette section présente une étude de sensibilité de la méthode d’estimation exposée en 3.1.3 a
I’échantillon de référence utilisé. Cing échantillons de type Si-MCP-Si et trois échantillons de
référence de type Si-Air-Si (tableau 3-3) sont testés selon les conditions expérimentales décrites en
3.1.1.

Tableau 3-3. Caractéristiques principales des échantillons testés pour I’étude de sensibilité a 1’échantillon de
référence.

Echantillon complet peint Cavité
Echantillon Surface Epaisseur Si Masse |Scellmt.SU8| Surface [Profondeur| Contenu
G2-00-1-100 674 mg 1 couche 101 um -
G2-00-2-100 675 mg Air
G2-00-2-150 651 mg 3 couches 149 um
G2-0P-3-50 2| 380+380um | 711mg )
49 pum

G2-0P-4-50 20x 20 mm (hors peinture) | 712 mg 16x 16 mm W
G2-0P-3-100 687 mg 2 couches 101 um MCP (+ air)
G2-0P-3-150 661 mg 149 um
G2-0P-4-150 674 mg

Ces huit échantillons prototypes font partie du méme lot de fabrication. lls ont été réalisés
puis peints de maniere a ce que leurs enveloppes externes (dimensions, propriétés radiatives) soient
aussi semblables que possible. Cependant, celles-ci ne sont pas rigoureusement identiques. Voici les
différences principales entre les trois échantillons de référence servant a la présente étude de
sensibilité :
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La surface et la forme des coins peints ne sont pas tout a fait identiques (figure 3-6).
L’alignement capot/base est nettement moins bon pour G2-00-2-100 (décalage d’environ
0,3 mm visible sur les zooms sur la figure 3-6). Pour les deux autres échantillons de
référence, ce désalignement est trés inférieur a 0,3 mm puisqu’aucun décalage n’est
visible sur les images zoomées de G2-00-1-100 et de G2-00-2-150, non présentées ici.

Le scellement SU-8 de G2-00-2-150 est constitué de 3 couches de SU-8 déposées en trois
temps (épaisseur totale de SU-8 d’environ 12 um avant scellement, tableau 3-3) contre
une seule couche (soit environ 4um avant scellement) pour G2-00-1-100 et G2-00-2-100.
Du fait de son épaisseur et de sa structure multicouches, la résistance thermique du
scellement de G2-00-2-150 est supérieure a celles de G2-00-1-100 et G2-00-2-100.

La masse de I'échantillon de référence G2-00-2-150 est inférieure a celles des deux autres
échantillons de référence (651 contre 674 et 675 mg) du fait de sa cavité plus profonde
(150 contre 100 um).

Coté capot

G2-00-2-100 G2-00-2-150 G2-00-1-100

Coté cavité

Figure 3-6. Photographies des deux faces des échantillons de référence Si-Air-Si.

Pour les cing échantillons Si-MCP-Si, la méthode d’estimation exposée en 3.1.3 a été appliquée

avec chacun des trois échantillons de référence Si-Air-Si. Les 15 quantités de chaleur latente ainsi

estimées (tableau 3-4) montrent que la sensibilité de la méthode d’estimation a I'échantillon de

référence est tres faible. En effet, pour un méme échantillon Si-MCP-Si, I’écart maximal relevé entre

deux quantités de chaleur latente estimées ne dépasse pas 2,2 %.

Cette étude de sensibilité confirme aussi le fait que la masse de I'échantillon de référence peut

étre différente de celle de I'échantillon avec MCP (tableau 3-3) et que cela n’influe pas sur le résultat

(tableau 3-4). En effet, les masses et donc les capacités thermiques totales des échantillons respectifs

sont déja prises en compte dans |’équation (48).
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Tableau 3-4. Quantités de chaleur latente estimées par la méthode exposée en 3.1.3 pour trois échantillons de
référence Si-Air-Si différents. La valeur absolue de 1’écart entre 1’estimation minimale et I’estimation maximale
pour un méme échantillon Si-MCP-Si est également donnée.

Quantité de Echantillon de référence
chaleur latente [J] | G2-00-2-100 G2-00-2-150 G2-00-1-100 | |écart max|
al| G2-0P-3-50 1,26 1,25 1,24 1,6%
§ G2-0P-3-100 1,22 1,21 1,21 0,8%
§ G2-0P-3-150 2,12 2,13 2,09 1,9%
2 G2-0P-4-50 1,29 1,28 1,27 1,6%
8| G2-oP-4-150 3,27 3,29 3,22 2,2%

3.1.4.4 Conclusion et récapitulatif des estimations de chaleur latente

La méthode d’estimation de la chaleur latente présentée en 3.1.3 donne des résultats
concordants avec la masse de MCP pesée au CEA au moment de la fabrication des échantillons ainsi
gu’avec les mesures DSC réalisées sur le MCP seul, ce qui prouve la robustesse de cette méthode. Sa
sensibilité a I’échantillon de référence utilisé s’est avérée faible. Comme il sera montré dans la suite
(partie 4.1), la répartition du MCP dans la cavité n’est pas homogéne. La sensibilité de la méthode
d’estimation de la chaleur latente présentée en 3.1.3 a la position du MCP dans la cavité a été
étudiée et s’est avérée faible également (Annexe D p. 229).

Cette méthode d’estimation permet d’estimer la quantité de chaleur latente d’un échantillon
avec une incertitude de l'ordre de +/-10%. Le tableau 3-5 présente ces résultats pour les
échantillons de génération 2 et 3 aptes a subir une montée en température au-dela de la
température de fin de fusion du MCP (environ 90 °C). La masse de MCP correspondante est calculée
en considérant une chaleur latente Ahy, de 205 kJ kg™. Le taux de remplissage associé est calculé
comme suit :

V
Taux de remplissage = —2<F (56)

total cavité

avec Vycp le volume de MCP calculé a partir de la masse de MCP et de la masse volumique du
MCP a 20 °C (815 kg m™), et Vitar cavits |€ Volume résultant de la multiplication de la surface de cavité
(16 x 16 mm?) par la profondeur totale de cavité incluant I'épaisseur du joint SU-8. En revanche,
I’épaisseur des couches minces ainsi que le volume occupé par les NTC ne sont pas pris en compte
dans ce calcul. L'estimation des grandeurs présentées dans le tableau 3-5 a permis d’améliorer le
processus de fabrication des amortisseurs thermiques au fur et a mesure du projet T3D.
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Tableau 3-5. Récapitulatif des quantités de chaleur latente estimées au moyen de la méthode présentée en 3.1.3,
ainsi que les masses de MCP et les taux de remplissage de cavité correspondants.

. Quantité de Masse de Taux de
Echantillon )
chaleur latente [J] MCP [mg] remplissage [%]

G2-0P-3-50 1,3 6 54

G2-0P-4-50 1,3 6 55
G2-0P-3-100 1,2 6 27
G2-0P-3-150 2,1 10 32
G2-0P-4-150 3,3 16 49
G2-0P-3b-150 3,5 17 51
G2-0P-4b-150 3,8 19 56
G3-CP-5-150 4,1 20 60
G3-CP-17-150 3,5 17 48

3.1.5 Estimation de I'écrétage en température sans échantillon de référence

L’objectif est ici d’estimer I'écrétage en température di a la chaleur latente du MCP lors d’une
sollicitation thermique de type créneau. Le fait de disposer d’un échantillon « sans MCP » ayant des
dimensions extérieures, des propriétés radiatives et une capacité thermique totale apparente (mc,)ot
hors changement de phase identiques a I’échantillon « avec MCP », comme présenté en 3.1.1, reléve
de l'exception. Pour rappel, la figure 2-26 présente les définitions des différentes capacités
thermiques de I'amortisseur telles que considérées dans la présente étude. Dans le cas général, la
capacité thermique totale (mc,);,: des échantillons « sans MCP » disponibles differe de la capacité
thermique totale hors changement de phase Zimicp,i des échantillons «avec MCP ». La
comparaison directe des thermogrammes expérimentaux des échantillons avec et sans MCP ne
permet alors pas d’estimer I'abaissement de la température maximale d{ uniguement a la chaleur
latente du MCP.

Pour pallier cette contrainte expérimentale, et connaissant les plages de température du
changement de phase (figure 2-6 et figure 3-2), la signature thermique expérimentale de
I’échantillon avec MCP est utilisée pour reconstruire la signature thermique d’un échantillon fictif
sans MCP ayant la méme capacité thermique totale hors changement de phase Y, m;c,; que
I’échantillon avec MCP. Cette signature thermique fictive permet ensuite de reconstruire par
intégration le thermogramme de I’échantillon fictif sans MCP.

Parmi les amortisseurs aptes a subir un test d’écrétage (chauffe a plus de 90 °C), G3-CP-17
(tableau 3-6) est celui affichant le ratio mpyc/my: le plus élevé du projet T3D avec 3,5 % aprés le
dépot de peinture. La méthode de reconstruction est donc explicitée ci-dessous pour cet échantillon
et I'échantillon fictif correspondant « S-17 », « S » signifiant « sans MCP ». $-17 est identique en tous
points a G3-CP-17 (constituants, dimensions, propriétés radiatives, etc.) sauf sa chaleur latente qui
est nulle. Les hypothéses formulées pour le bilan thermique (2.4.1) sont reprises ici.

Tableau 3-6. Caractéristiques de 1’échantillon illustrant la méthode d’estimation de I’écrétage en température.

Echantillon complet non peint Cavité
Echantillon Surface Epaisseur Si Masse | Scellement| Surface |Profondeur| Contenu
-2 NTC + MCP
G3-CP-17 |20x 20 mm?| 380+150um | 462mg |, 5U8-2005 16x 16 mm?%| 150 um C+ . ¢
ép 15-25 um (+air)
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Dans un premier temps, I'échantillon G3-CP-17 est chauffé par laser durant 18s et sa
température monte de I'ambiante a plus de 100 °C (figure 3-7). La température maximale choisie
pour la reconstruction du thermogramme de S-17 est de 100 °C. Le profil de température de S-17 est
reconstruit comme suit :

- De la température ambiante a 54 °C : profil de température identique a G3-CP-17 (dont la
dérivée temporelle correspond a la courbe verte positive sur la figure 3-7).

- De 54 a 93 °C, température calculée a partir de la ligne de base positive de la signature
thermique de G3-CP-17 (courbe noire du haut sur la figure 3-7).

- De 93 a 100 °C: profil de température identique a G3-CP-17. S-17 atteint 100 °C apres
12,1 s de chauffe laser.

- De 100 a 84 °C: profil de température identique a G3-CP-17.

- De 84 a 50 °C : température calculée a partir de la ligne de base négative de la signature
thermique de G3-CP-17 (courbe noire du bas sur la figure 3-7).

- De 50 °Ca la fin du refroidissement : profil de température identique a G3-CP-17.

Dans un second temps, un créneau laser de puissance inchangée est appliqué a G3-CP-17
durant 12,1 s, soit la durée nécessaire a S-17 pour atteindre 100 °C. Le profil de température de G3-
CP-17 est alors comparé au thermogramme reconstruit de S-17 (figure 3-8). L'abaissement de la
température maximale de G3-CP-17 d a la chaleur latente du MCP est de 7,5 K en fin de chauffe a
t=12,1s.
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Figure 3-7. Signature thermique expérimentale de 1'échantillon G3-CP-17 (courbes vertes). Les lignes de base
(courbes noires) correspondent a 1’échantillon fictif S-17 et donc a la signature thermique qu’aurait G3-CP-17 si
son MCP ne changeait pas de phase.

Le silicium et le MCP ayant des capacités thermiques volumiques pc, du méme ordre de
grandeur hors changement de phase, I'écrétage mesuré sur la figure 3-8 correspond a la
comparaison entre un échantillon contenant du MCP et un échantillon ou ce MCP serait remplacé
par du silicium.
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Figure 3-8. Thermogramme expérimental de G3-CP-17 comparé au thermogramme reconstruit de 1’échantillon
fictif S-17 de méme capacité thermique mais dénué de chaleur latente, pour une chauffe laser de t1=0s a
t=12,1s.

L’écrétage en température ainsi déterminé correspond aux conditions limites thermiques de
I"amortisseur tel qu’installé dans le banc d’essai. Dans un circuit électronique réel, ces conditions
limites peuvent étre trés différentes. En effet, au moins une des faces de I’amortisseur a vocation ay
étre en contact avec un autre composant électronique, ce qui modifie considérablement la valeur de
la conductance thermique globale G.,, considérée ici. Cependant, la méthode de reconstruction de
thermogramme présentée ci-dessus reste valable pour un amortisseur en situation réelle, pour
autant que les hypothéses formulées soient vérifiées, notamment celle que G.,, ne dépende que de
la température de I'amortisseur T,, et pas du temps.

3.1.6 Conclusions

En conclusion, la fonction d’écrétage en température de I'amortisseur a été mise en évidence
expérimentalement a I'aide de deux échantillons, I'un avec et I'autre sans MCP. La représentation de
ces résultats sous forme de signature thermique permet de mieux visualiser le comportement
thermique de I’échantillon, et notamment d’identifier clairement les zones de changement de phase.
Une méthode d’estimation de la capacité thermique totale apparente (mc,):,: de I'amortisseur ainsi
que des capacités thermiques équivalentes dues uniquement au changement de phase Mycp Cp eq 5us €1
Muice Cpeqs0n €N fonction de T, a été développée. Cette méthode permet en outre d’estimer les
grandeurs intégrales que sont la quantité de chaleur mise en jeu par la fusion et la solidification du
MCP mpycphhss et mycphhy, et la masse de MCP embarqué mye. Ceci permet d’évaluer
I"augmentation de l'inertie thermique due au MCP pour un composant électronique et une
sollicitation thermique d’amplitude quelconques. La robustesse de la méthode d’estimation a été
vérifiée a 'aide de deux mesures indépendantes. Sa sensibilité a I’échantillon de référence employé
s’est avérée faible, de méme que sa sensibilité a la position du MCP dans la cavité. Pour finir, afin de
pallier I'indisponibilité fréquente d’échantillon de référence sans MCP adéquat, une méthode
d’estimation de I'écrétage en température di au MCP ne nécessitant pas d’échantillon de référence
a été exposée.

Aprés I'étude dans cette partie de la premiére fonction principale de I'amortisseur qu’est le
stockage d’énergie sous forme de chaleur latente de changement de phase, la partie suivante traite
de la seconde fonction principale qu’est le transport de la chaleur a travers celui-ci.
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3.2 Caractérisation de la résistance thermique des amortisseurs avec NTC

La fonction de stockage de la chaleur de I'amortisseur doit étre accompagnée d’une fonction
de conduction de la chaleur a travers celui-ci du fait de la faible conductivité thermique du MCP.
Dans les amortisseurs du projet T3D, cette fonction conductrice prend la forme d’un réseau de NTC
destiné a connecter thermiquement les deux plaques en silicium (capot et fond de cavité). Cette
structure conductrice doit permettre d’obtenir d’'une part une conductance thermique globale entre
les deux faces de I'amortisseur Gj élevée et d’autre part une conductance thermique élevée
localement entre la structure conductrice et le front de fusion du MCP. Dans cette partie, une
méthode d’estimation de la résistance thermique entre les plaques de silicium de I'amortisseur
Rs = 1/Gg a partir d’une sollicitation thermique de type flash est proposée. Cette méthode est ensuite
utilisée pour analyser les résistances thermiques totales mais aussi locales entre les plaques de
silicium des amortisseurs contenant des NTC au regard des parameétres connus de leur structure
conductrice Si-NTC-Si.

3.2.1 Estimation de la résistance thermique Ry a partir d’'une sollicitation flash

La mesure flash est une méthode de référence pour I'estimation de parametres thermiques
tels que la diffusivité thermique ou la résistance thermique au sein d’un échantillon. Elle consiste a
envoyer une impulsion de chaleur sur une face de I'amortisseur, nommeée face amont, et a mesurer
les thermogrammes résultants sur les faces amont et/ou aval. L’analyse des thermogrammes
expérimentaux combinée a I'utilisation d’un modele thermique de I'amortisseur permet de remonter
aux parametres thermiques recherchés. La figure 3-9 montre un thermogramme aval typique ainsi
que la définition d’'un temps caractéristique de ce thermogramme : le temps de demi-montée en
température en face aval t;,. Ce temps de demi-montée t;,, est le temps nécessaire depuis le flash
pour atteindre une température relative égale a AT/2, AT étant définie comme la différence entre la
température initiale et la température finale.

température
AT —
AT/2
0 >
0 ti temps

Figure 3-9. Thermogramme typique de la face aval d’un systéme isolé thermiquement de 1’environnement
recevant une impulsion de chaleur ou flash en face amont au temps ¢ = 0.

Etant donné les temps caractéristiques de montée en température mesurés en face aval des
échantillons T3D, l'utilisation d’un modele analytique trés simple a été privilégiée par rapport au
modéele numérique présenté dans la partie 1.2 pour estimer la résistance thermique totale Ry entre
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les plaques amont et aval en silicium. Le modéle thermique utilisé représente I'amortisseur comme
deux plaques en silicium de masses m,,, et m,, et de capacités thermiques C,,, et C,,, de résistances
thermiques propres nulles, séparées par une résistance thermique Ry de capacité thermique nulle
(figure 3-10). La source représente la puissance laser absorbée par I'amortisseur Q. Les hypotheses
supplémentaires suivantes sont formulées :

- Latempérature initiale de I'amortisseur est égale a la température ambiante.

- Le flash introduit une impulsion de chaleur en face amont de I'amortisseur a t = 0.

- Le systeme {amortisseur} est adiabatique pour t > 0. Cette hypothése est raisonnable pour
des temps courts (< 2 s) car I'élévation de température en face aval suite au flash est de
I'ordre de 0,2 K seulement. L’énergie échangée avec I'environnement durant cette période
est alors négligeable (une diminution d’environ 0,005 K s™ de la température d’échantillon
T, est observée durant les 2 s suivant la fin de la montée en température en face aval).

- L’amortisseur a une structure thermique 1D: les effets de bord sont négligés et les
résistances thermiques locales entre les deux plaques de silicium sont uniformes.

- Latempérature est uniforme au sein de chacune des plaques en silicium. Ceci est vrai avec
une densité de flux laser absorbé uniforme en face amont, et avec un amortisseur de
structure thermique 1D.

- Une capacité thermique massique c, unique est attribuée a toute la masse de
I'amortisseur. Cette capacité thermique est prise égale a celle du silicium ¢,5 a
température ambiante car la fraction massique du silicium dans I'amortisseur vaut au
minimum 84 % pour tous les échantillons. Etant donné les faibles variations de
température en jeu, ¢, est constant.

- La masse des éléments situés entre les deux plaques en silicium (MCP, scellement) est
attribuée pour moitié a la masse amont m,,, et pour moitié a la masse aval m,,. La masse
des NTC et des couches minces est négligée.

La validité de ces hypotheses sera discutée dans la suite de I'étude.

Rff Qabs Rff

—> si | si “V
Flash
asn. —p —_ 1 S
t=0 > Tom | Tav - — Gum — 7

—>

—» Mam | May

—> 77 7

Figure 3-10. Modéele thermique de I’amortisseur soumis a un flash, isolé thermiquement de 1’environnement et
constitué de deux plaques en silicium a température homogene séparées par une résistance thermique Ry

Le modele thermique de la figure 3-10 permet d’estimer la résistance thermique Ry grace a la
détermination expérimentale du temps de demi-montée en température de la face aval t;;
(définition sur la figure 3-9) et a la relation suivante issue du modeéle (démonstration en Annexe E
p. 236) :

Ry = t1/2(1+1) (57)
770,693 ¢, \Mgm Mgy
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Cette méthode d’estimation de la résistance thermique Ry par mesure flash est illustrée ici a
I'aide de I'amortisseur G3-CP-5 peint sur deux coins par face (tableau 3-7). Cet échantillon de type Si-
(NTC+MCP)-Si présente en effet des vitesses de montée en température en face aval typiques du
projet T3D et homogénes au sein de la zone correspondant a la cavité, c’est-a-dire a la structure en
NTC. Pour rappel, I'architecture des différentes générations d’amortisseur est exposée en 2.1.2.

Tableau 3-7. Caractéristiques principales de 1’échantillon illustrant I’estimation de la résistance thermique a
partir d’une mesure flash.

Echantillon complet non peint Cavité
Echantillon Surface Epaisseur Si Masse | Scellement| Surface |Profondeur| Contenu
-2 NTC + MCP
G3-CP-5 |20x20mm?|380+380um | 662mg ,SUB 005 16x 16 mm?>| 150 um C+ . ¢
ép7-13um (+ air)

Le temps de demi-montée en face aval t;, mesuré dans la zone cavité non peinte de G3-CP-5
est de 49 +/- 3 ms (figure 3-11). Pour rappel, la représentation du thermogramme en luminance
plutdt qu’en température n’a pas d’incidence sur la valeur du temps t;, étant donné les faibles
variations de température lors de ces essais (AT <0,2 K ; démonstration en Annexe F). L’incertitude
donnée est représentative de la reproductibilité de la mesure et de 'incertitude de la détermination
de t;;, a partir du thermogramme expérimental. Ce temps t;, correspond a la demi-montée en
température de la plaque en silicium aval semi-transparente, en I'occurrence la plaque cavité, et de
la couche métallique opaque déposée au fond de la cavité. La résistance thermique d’interface entre
cette couche mince métallique et la plague cavité est supposée nulle, de sorte que la résistance
thermique Ry calculée ici correspond a la somme de la résistance thermique du milieu et des deux
résistances thermiques d’interface Si/milieu, le terme « milieu » désignant le contenu de la cavité
(NTC, MCP, air). Pour G3-CP-5, |a résistance thermique ainsi estimée vaut Ry = 0,61 +/- 0,04 K wt,

6 I
Flash 10 ms =pj €= e ey b Amtal
5 ] MM’\/\/W 4 Image IR aval
= I ~/«/
(=) 1
i L
2 ;
53 tl/Z/
g : AT
g > y
o ./ AT/2
£ 1 1
g
3 0 AMAAA VAVM \ 4 \ 4
1
1 oy s .
-1 ‘- Bord cavité | Peinture
-0,2 -0,1 0 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5 0,6 Zone de mesure
Temps [s]

Figure 3-11. Gauche : thermogramme mesuré dans la zone cavité non peinte en face aval de G3-CP-5 suite a un
flash laser de durée 10 ms capot c6té laser. Droite : image IR de la face aval de I’échantillon G3-CP-5 a
température homogene et supérieure a I’ambiante et définition de la zone de mesure considérée.

En considérant une surface conductrice effective S,y de 191 mm?” (15 x 15 mm’ de zone NTC
avec un taux de transfert des NTC lors du premier poingonnement de 85 % d’apreés les données CEA)
et en négligeant la conduction du joint de SU-8 et du MCP, la résistance thermique de surface
(ry = Ry Serr) de 'ensemble {interface Si/NTC + NTC + interface NTC/Si} vaut environ 1,2 10* m? K W™,
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L'hypothese des plagues en silicium de résistance thermique nulle dans le sens de leur
épaisseur est justifiée par le fait qu’elle est négligeable devant les résistances thermiques totales Ry
mesurées pour les échantillons du projet T3D. En effet, le temps de demi-montée en température t;,
de la face aval d’'une plaque de silicium pleine, d’épaisseur identique a I’épaisseur totale de G3-CP-5
soit 770 um, est de 0,9 ms dans le cas d’un flash instantané (cf. tableau récapitulant les temps de
demi-montée en température t;;, en fonction du matériau et de I'épaisseur en Annexe C p. 218) et
de 6 ms dans le cas d’un créneau laser durant 10 ms (sachant que dans ce cas, un temps t;,, de 5 ms
correspond a un matériau de diffusivité thermique infinie). Or le temps t;, mesuré en face aval de
I’échantillon G3-CP-5 est bien supérieur (49 ms). Les résistances thermiques de contact Si/NTC sont
donc prépondérantes par rapport aux résistances thermiques propres du silicium et des NTC.

Par ailleurs, I’hypothese des résistances thermiques locales uniformes entre les plaques de
silicium est vérifiée car les temps de demi-montée en température sont uniformes en face aval de
G3-CP-5.

La méthode d’estimation de Ry présentée dans cette section atteint cependant ses limites a
mesure que la durée de la montée en température mesurée en face aval se rapproche de la durée du
créneau laser. Trois hypothéses sont alors discutables :

- L’apport de chaleur sous forme de créneau laser dure 10 ms et s’éloigne donc du caractére
impulsionnel supposé dans le modele analytique.

- De plus, t =0 est défini au début du créneau laser pour toutes les mesures laser flash, ce
qui conduit a surestimer t;/, et donc Ry d’autant plus que le temps t;,, est court. Définir
t =0 au milieu du créneau laser abaisserait le temps t;, mesuré de 5 ms. Pour I’échantillon
G3-CP-17 qui présente le temps de montée en température le plus court du projet T3D
(tz2 =20 ms), la résistance thermique Ry passe de 0,4 K whtao3Kkw! pour un temps t;;,
retenu passant de 20 ms a 15 ms. Cette erreur sur le temps t;/, ne change donc pas I'ordre
de grandeur de la résistance Ry estimée, méme pour les échantillons T3D les plus rapides a
monter en température. Ainsi, cette résistance thermique estimée Ry est un bon critére de
comparaison des échantillons T3D.

- La zone active Si-NTC-Si (15 x 15 mm?) a la résistance thermique de surface uniforme ne
représente que 56 % de la surface totale de I’échantillon (20 x 20 mm?). Les « bords »
représentant les 44 % restants constituent une capacité thermique périphérique. Pour des
temps t;, courts, cette frange externe de largeur 2,5 mm rend la température moins
uniforme au sein d’une plaque de silicium pour les échelles de temps de |'essai.

Les limites de la méthode analytique d’estimation de la résistance Ry peuvent étre repoussées
en réduisant la durée du créneau laser. Sans autre modification, la diminution de I’énergie introduite
résultant de la diminution de la durée du créneau laser induirait une diminution du ratio signal/bruit
préjudiciable a la précision de la détermination de t;;, le laser fonctionnant déja a puissance
maximale durant le flash. Afin d’éviter cette baisse d’énergie de la sollicitation thermique, il serait
possible d’augmenter la concentration du faisceau laser au niveau de I’échantillon. Cependant, cela
entrainerait une diminution de I'uniformité spatiale du flux laser absorbée en face amont (cf. profil
du faisceau laser sur la figure 2-16). Lorsque la méthode analytique simple atteint ses limites, la
solution la plus commode est alors d’utiliser le modéle numérique développé dans la partie 1.2, ce
modele permettant de tenir compte de la durée réelle de la sollicitation thermique.
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Pour terminer sur les limites de la méthode analytique, il est a souligner que le banc ne permet
de faire ce type de mesure de maniéere satisfaisante qu’a la température ambiante. Une mesure flash
a une température supérieure a I'ambiante est envisageable avec le laser utilisé, mais le flux laser
continu nécessaire au maintien d’'une température constante de |’échantillon réduirait d’autant
I"amplitude du flash laser, obligeant a rallonger celui-ci et a s’éloigner un peu plus du caractere
impulsionnel souhaité pour le flash. Enfin, cette méthode d’estimation de la résistance Ry n’est
utilisable que pour des échantillons ayant des temps t;,, uniformes sur toute la face aval, traduction
d’un contenu de cavité aux propriétés thermiques uniformes sur toute la surface de celle-ci.

En conclusion, la méthode analytique présentée dans cette section permet d’estimer la
résistance thermique totale de I'échantillon Ry trés rapidement grace a la mesure du temps de demi-
montée en température de la face aval t;,, et a la relation analytique issue du modele thermique de
I'amortisseur liant Ry et t;,,. L'utilisation de cette méthode nécessite que la face aval soit opaque
dans la zone centrale de I’échantillon (couches minces métalliques ou peinture) et que les résistances
thermiques locales entre plaques de silicium soient uniformes (t;, uniforme en face aval). Ces
contraintes excluent les échantillons GO, G1 et G2 non peints dans la zone aval centrale, ainsi que les
échantillons aux résistances thermiques locales non uniformes entre les plaques de silicium. L’erreur
sur la valeur de la résistance Ry estimée augmente a mesure que la résistance Ry diminue du fait de
la durée non nulle de la sollicitation thermique. Cependant, I'ordre de grandeur de la valeur estimée
ne s’en trouve pas changé pour les échantillons du projet T3D, de méme que la hiérarchie entre les
différents échantillons T3D en termes de résistance thermique Ry.

Dans la section suivante, la méthode d’estimation présentée ici est mise en ceuvre afin
d’évaluer I'influence des NTC sur la conduction de la chaleur dans les différents échantillons T3D.

3.2.2 Influence des NTC

Les nanotubes de carbone (NTC) ont vocation a conduire efficacement la chaleur a travers
I"amortisseur thermique grace a leur conductivité thermique tres élevée. Lors de la fabrication des
amortisseurs T3D, les NTC croissent sur un substrat catalytique (détails en 2.1.3.3) puis ils sont
poingonnés dans un ensemble de trois couches métalliques (titane / or / indium) déposées sur le
silicium. Le terme « poingonnement » désigne dans la présente étude la liaison thermique et
mécanique qui s’établit entre les NTC et la couche métallique de Ti/Au/In lors de I'assemblage par
pression. Dans cette section, I'influence des NTC sur les résistances thermiques locale et totale entre
les plaques de silicium de I'amortisseur est analysée, puis la sensibilité de cette derniére aux
paramétres de poingonnement Si/NTC et a la longueur des NTC est étudiée. Enfin, un récapitulatif
des résistances thermiques Ry et des résistances thermiques de surface ri correspondantes estimées
par méthode flash dans le cadre du projet T3D est présenté.

3.2.2.1 Résistances thermiques locale et totale dues aux NTC

Le tableau 3-8 présente les échantillons servant a I'étude de l'influence des NTC sur la
résistance thermique de I'amortisseur. Tous sont constitués d’une base en silicium d’épaisseur
380 um dotée d’une cavité creusée de profondeur 150 um +/-2 um. Selon les échantillons,
I’épaisseur du capot en silicium est de 150 ou de 380 um, mais ceci n’influe pas sur les temps de
demi-montée en température t;, mesurés (= 20 ms) car ceux-ci sont bien supérieurs au temps t;/,
des capots seuls (t;, = 0,22 ms pour 380 um de silicium). A I'exception de G3-00-7 dont la cavité est
vide, tous les autres échantillons contiennent un réseau de NTC densifiés en flots hexagonaux
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(géométries définies sur la figure 2-8 et images sur la figure 2-9) et certains également du MCP. Les
interfaces Si/NTC se présentent comme suit :

- Pour les échantillons G3-Co-9, G3-CP-11, G3-Co-12, G3-Co-13, G3-CP-16, G3-CP-17 et G3-
CP-18, le procédé du « double-poingonnement » des NTC a été employé : sur un substrat
en silicium dit sacrificiel, la croissance des NTC est réalisée. Un dépdt de Ti20 nm /
Au 100 nm est réalisé sur I'extrémité libre des NTC. Puis le substrat sacrificiel est pressé
contre la cavité recouverte d’une couche de Ti/Au/In, ce qui a pour effet de transférer les
NTC densifiés du substrat sacrificiel vers la cavité. Un nouveau dépét de Ti20nm /
Au 100 nm est alors réalisé sur ces NTC pour pouvoir les poingonner avec le capot, ce
dernier étant lui-méme recouvert d’'une couche de Ti/Au/In. Linterface Si/NTC de ces
échantillons double-poingonnés est donc la méme du c6té capot et du coté cavité : Si/ Ti
20nm / Au100nm / In0,7-2,7 um / Au100nm / Ti 20nm / NTC. Pour rappel, les
processus de fabrication et les architectures des amortisseurs T3D sont explicités en
section 2.1.2.

- Pour G3-00-7, malgré I'absence de NTC, les couches de Ti 20nm / Au 100 nm / In0,7-
2,7 um sont quand-méme présentes sur le capot et sur le fond de la cavité dans le but de
présenter un comportement infrarouge opaque identique aux autres échantillons du
tableau 3-8.

Tableau 3-8. Caractéristiques principales des échantillons testés pour 1’étude de I’influence des NTC sur la

conduction de chaleur au sein de 1’amortisseur. Les motifs de structuration du tapis de NTC (Des.5, 6, 8) sont
définis sur la figure 2-8.

Echantillon complet Cavité NTC
Echantillon| Surface EpaisseurSi | Scellement| Surface |Profondeur| Contenu Type
G3-00-7 380+ 380 um SU8-2005 Air -
G3-Co-9 7-13 um ap Densifié Des.6
G3-Co-12 SU8-2005 NTC (+air)
G3-Co-13 ) épaisseur 5 Densifié Des.8
20x 20 mm ) 16x 16 mm?*| 150 um
G3-CP-11 inconnue
G3-CP-16 380+150um NTC + MCP
T SU8-2005 . o
G3-CP-17 (+air) Densifié Des.5
15-25 um ap
G3-CP-18

ap : épaisseur apres scellement.

Les échantillons du tableau 3-8 sont sollicités par un flash laser de durée 10 ms en
configuration non peinte. Les zones de mesure IR sont disposées dans la surface correspondant a la
cavité, la ou se trouvent les couches métalliques Ti/Au/In opaques aux IR (figure 3-12). Le silicium
étant semi-transparent dans I'IR, la variation du rayonnement IR mesuré dans ces zones correspond a
la variation de température du silicium et de sa couche métallique associée, comme expliqué en
3.2.1.
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Face amont Face aval

Figure 3-12. Disposition des zones de mesure IR en face amont (n° 1 et 4 a 12) et aval (n° 2 et 13 4 22) de G3-
00-7 et G3-Co-9.

L’échantillon G3-Co-9 est soumis a trois essais de type flash, capot coté laser. Ces trois tests
donnent des résultats similaires. La luminance relative des zones n° 4 a 12 (face amont) augmente de
maniére uniforme et linéaire durant environ 12 ms, soit la durée effective du flash (figure 3-13). Pour
rappel, les thermogrammes en luminance et en température sont équivalents lors de mesures flash
(Annexe F). La température est donc uniforme dans la plaque amont durant le flash.

10

Face amont

Luminance relative [DL]

-0,04 -0,02 0 0,02 0,04 0,06 0,08
Temps [s]

Figure 3-13. Thermogrammes des zones de mesure n° 4 a 12 en face amont de G3-Co-9 (signal brut) suite & un
flash laser débutant a 7 = 0 et dont la consigne de durée est fixée a 10 ms.

Par contre, les thermogrammes mesurés en face aval montrent de grosses différences entre
les différentes zones de mesure (figure 3-14). La zone n° 18 (située au centre de I'échantillon) monte
le plus rapidement en température, avec un temps de demi-montée t;;, d’environ 40 ms. La zone
n° 20 (située dans un coin de la zone cavité) est la plus lente, avec un temps t;/, de I'ordre de 220 ms.
Les temps t;/, des autres zones de mesure aval se situent entre ces deux valeurs.
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Figure 3-14. Thermogrammes des zones de mesure n° 13 a 22 en face aval de G3-Co-9 (signal lissé) suite a un
flash laser débutant a # = 0 et dont la consigne de durée est fixée a 10 ms.

La figure 3-15 récapitule de maniére synthétique les résultats avec en rouge les zones qui
conduisent moins bien la chaleur et en vert les zones qui affichent les temps de montée en
température les plus courts. Il est probable que les zones n° 14, 17 et 20 correspondent a la zone
sans NTC de G3-Co-9, mais il pourrait aussi s’agir des zones n° 16, 19 et 22. Dans tous les cas, on peut
dire que certaines zones de NTC conduisent mieux la chaleur que d’autres, ce qui montre que le
poingonnement du tapis de NTC n’est pas uniforme. L'explication suggérée par le CEA est la non-
uniformité de la longueur des NTC pour cet échantillon, entrainant une non-uniformité lors du
deuxiéme poingonnement capot/NTC.

Vue inversée de l'intérieur
de la cavité

Face aval

LN

Figure 3-15. Gauche : image IR de G3-Co-9 avec le récapitulatif des zones de conduction thermique (vert :
conductance plus élevée, ¢;, < 80 ms; rouge : moins élevée, ¢;, > 80 ms). Droite : photo CEA pendant la
fabrication de G3-Co-9 : les NTC transférés dans la cavité aprés le premier poingonnement apparaissent en jaune
(dépot Ti/Au les recouvrant) et sont entourés d’un trait bleu.

Lorsque G3-Co-9 est retourné sur le porte-échantillon (face cavité coté laser), on retrouve le
méme comportement thermique qu’avec le capot c6té laser: la montée en température est
uniforme dans toute la plaque en silicium amont durant le flash et les allures et les temps t;/, des
thermogrammes aval sont similaires a ceux des zones correspondant a la mesure précédente.

Comme G3-Co-9, les échantillons G3-CP-11, G3-Co-12, G3-Co-13 et G3-CP-18 affichent des
thermogrammes aval non uniformes, ce qui correspond a des résistances thermiques locales non
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uniformes entre les plaques de silicium dans la zone cavité. En revanche, les vitesses de montée en
température varient peu au sein des faces aval de G3-CP-16 et G3-CP-17, traduisant des résistances
thermiques locales plutdét uniformes entre les plaques de silicium dans la zone cavité.

Cette uniformité des thermogrammes aval est corrélée a l'uniformité des tapis de NTC
transférés dans les cavités apres le premier poingonnement lors de la fabrication au CEA (figure
3-16). Pour G3-Co-9, G3-CP-11, G3-Co-12, G3-Co-13 et G3-CP-18, la conductance thermique locale
entre les faces amont et aval ne peut pas étre uniforme étant donné qu’il manque des NTC dans des
zones entiéres des cavités, au contraire de G3-CP-16 et G3-CP-17 qui ont des NTC dans la quasi
totalité de leur cavité. Pour G3-CP-16 et G3-CP-17, il est méme possible d’en déduire que le
poingonnement Si/NTC/Si est plutdt uniforme sur toute la surface de la cavité.

G3-Co-12 G3-Co-13 G3-CP-16 G3-CP-17 G3-CP-18

t;,= 40-220 30-80 30-70 35-80 ~27

18-36 ms

Figure 3-16. Photos CEA des cavités apres le premier poingonnement lors de la fabrication au CEA et temps de
demi-montée ¢,,, associés pour les échantillons complets non peints mesurés au CETHIL. Chaque point noir
correspond a un ilot de NTC densifiés. Les NTC de G3-Co-9 sont déja recouverts d’une couche de Ti/Au, d’ou
leur couleur dorée. Les ilots de G3-CP-11, G3-Co-12 et G3-Co-13 (Design 8) sont d’un diamétre supérieur a
ceux de G3-CP-16, G3-CP-17 et G3-CP-18 (Design 5).

Pour mettre en évidence I'impact des NTC, I’échantillon G3-Co-9 de type Si-NTC-Si est comparé
a I’échantillon G3-00-7 de type Si-Air-Si (figure 3-17). G3-00-7 et G3-Co-9 sont issus du méme lot de
fabrication. lls sont similaires (tableau 3-8) sauf en ce qui concerne les NTC, absents de G3-00-7. G3-
00-7 et G3-Co-9 ont subi trois essais de type flash dans chaque sens (capot en face amont puis en
face aval). La reproductibilité des thermogrammes mesurés est bonne, les temps de demi-montée
mesurés en face aval étant compris dans un intervalle de I'ordre de +/-5 % entre les différentes
mesures. Suite au flash de 10 ms c6té capot, la température de G3-00-7 augmente linéairement et
uniformément sur sa face amont, de maniére identique a G3-Co-9. En revanche, contrairement a G3-
Co-9, les thermogrammes aval des différentes zones de mesure de G3-00-7 ont des profils assez
proches les uns des autres, avec des temps de demi-montée en température t;,, compris entre 400
et 550 ms.

La comparaison des thermogrammes de G3-00-7 et G3-Co-9 montre que toutes les zones aval
de G3-Co-9 y compris la zone la plus lente sont nettement plus rapides a monter en température que
celles de G3-00-7. L'apport des NTC en termes de conductance thermique est donc clairement
identifiable. Logiquement, ils améliorent de maniére substantielle la conductance globale de
I"amortisseur par rapport a un amortisseur vide.
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Figure 3-17. Comparaison des thermogrammes aval mesurés dans la zone la plus rapide (« max ») et la zone la
plus lente (« min ») & monter en température dans la surface correspondant a la cavité pour chacun des
échantillons G3-00-7 et G3-Co-9 suite a un flash laser de 10 ms.

En conclusion, les NTC conduisent effectivement la chaleur de la plaque de silicium amont vers
la plaque aval de I'amortisseur T3D. Dans les zones ou les NTC sont absents, le transfert thermique
s’en trouve notablement ralenti. Cependant, la résistance thermique de la structure Si/NTC/Si reste
nettement plus élevée que celle du silicium plein puisque le temps théorique de demi-montée en
température t;;, du silicium plein d’épaisseur 530 um ou 760 um (soit I’épaisseur des échantillons
G3) soumis a un créneau laser de 10 ms est de 5,5ms ou 6,0 ms, contre 18 ms mesuré pour le
meilleur amortisseur G3 du projet T3D. Les thermogrammes aval disparates mesurés dans la zone
NTC de G3-Co-9 suggérent que la résistance thermique locale Si/NTC/Si dépend de la qualité du
poinconnement des NTC avec la couche métallique Ti/Au/In. Cette dépendance est abordée ci-apres.

3.2.2.2 Sensibilité de la résistance thermique totale aux parametres de poinconnement

L’étude de sensibilité présentée dans cette section a été conduite en début de projet T3D sur
des échantillons prototypes Si-NTC-Si a la géométrie irréguliere et avec un dispositif flash constitué
d’une lampe flash classique n’éclairant qu’une partie de la face amont des échantillons. Les biais
introduits par ces contraintes expérimentales ne permettent pas une estimation quantitative.
Cependant, ces biais étant comparables pour les différents échantillons testés, il est tout de méme
possible de comparer les résistances thermiques totales Ry estimées a partir de la méthode
présentée en 3.2.1 et des temps de demi-montée en température t;,, mesurés en face aval. Le but
est d’identifier les parametres de la phase de scellement (pression, température, durée) permettant
de minimiser les résistances thermiques d’interface Si/NTC.

Ces échantillons de type Si-NTC-Si (tableau 3-9) sont constitués de deux plaques en silicium :
une petite (environ 10 x 10 mm?) et une grande (11 x 16 & 12 x 19 mm?). La croissance des NTC est
réalisée sur toute la surface de la petite plaque en silicium. Les NTC sont ensuite recouverts d’une
couche de Ti 20 nm / Au 100 nm. La seconde plaque de silicium est recouverte d’une couche de Ti
20nm / Au 100 nm / In 1 um. Les deux plagues sont ensuite assemblées au CEA au moyen d’une
presse avec une pression et une température contrélées. Aucun autre matériau ne relie les deux
plaques en silicium a part le tapis de NTC.
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Tableau 3-9. Caractéristiques principales des échantillons testés pour I’étude de sensibilité aux parameétres de

scellement.
Interface Si/NTC NTC
Echantillon | EpaisseurSi |Scellement amont aval Densifiés | Structure| Longueur
GO-Co-1c
GO-Co-2c ‘
GO-Co-3c Variable
-Co- ~80-130 um
GO-Co-dc  |525+ 5?5 Hm Aucun | Ti/Au/In/Au/Ti| Al203/Fe Non Non avant
GO-Co-5¢ |[(hors peinture) .
poingon-
GO-Co-6c nement
GO-Co-7c
GO-Co-8c

Ces échantillons Si-NTC-Si sont peints ensemble au CETHIL afin de rendre leurs faces amont et
aval opaques aux infrarouges (figure 3-18). Leur épaisseur de peinture peut donc étre considérée

comme comparable. La sollicitation thermique est émise par une lampe flash classique éclairant la
grande face des échantillons.

Face amont

Face aval

Figure 3-18. Photos des échantillons GO-Co-1c a -8c en configuration peinte.

En plus des échantillons peints et caractérisés thermiquement au CETHIL (lot « ¢ »), une autre
série d’échantillons (lot « a ») a été produite dans les méme conditions de poingonnement dans le
but de subir un test destructif d’arrachement au CEA. Le tableau 3-10 synthétise les caractéristiques
du poinconnement (durée, pression et température) ainsi que les performances d’adhésions
obtenues (force d’adhésion et pourcentage de NTC transférés a la grande plaque suite au test
d’arrachement) et les résistances thermiques totales Ry obtenues. L’évolution des valeurs de Ry en
fonction de ces paramétres est illustrée en Annexe D p. 230. Les temps de demi-montée t;,, sont
reproductibles, comme le confirment les trois mesures flash successives effectuées pour chaque

échantillon.
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Tableau 3-10. Récapitulatif des caractéristiques des échantillons Si-NTC-Si du lot « a » et résistances thermiques
totales Ry estimées au moyen de la méthode présentée en 3.2.1 pour leurs homologues peints du lot « ¢ ».

Ech.] Avant scellement Scellement |Aprés scellement] Force arracht.] Aprés test d’arrachement INTC transférés] |Ech. Ry
| Temp.: 150 °C - S —— -
1a Pression : 1 kg ’ EERY 294gfcm? | e m 0% 1c |3,6 KW'
h’ - Durée : 60 s — ¥ L .
Temp.: 150 °C JE95 ]
2a ' - Pression:1kg| | | - 0% 2c |34 KW'
Durée : 600 s L2
Temp.: 150 °C ———
3a { - Pression : 5kg| ! ‘
Durée : 60 s
Temp.: 150 °C
4a { - Pression : 5 kg m
. == | Durée : 600 s S
Temp.: 300 °C -—
5a 1 - Pression : 1 kg I : 442 gf cm™
NI Durée : 60 s i
Temp.: 300 °C ——
6a —J - Pression : 1 kg { 4 540 gf cm
~ | Durée : 600 s
Temp.: 300 °C
7a - Pression : 5 kg |
.__—_.J "8 Durée:60s
Temp.: 300 °C o |
8a -—J - Pression : 5 kg
Durée : 600 s !

Les tendances suivantes se dégagent :

- Larésistance thermique Si/NTC/Si diminue lorsque la pression de scellement augmente.
- Larésistance thermique Si/NTC/Si diminue lorsque la température augmente.
- La durée de poingonnement ne semble pas avoir d’effet sur la résistance thermique.

- Iy a une corrélation entre une faible résistance thermique, une force d’adhésion élevée et

un taux de transfert élevé des NTC durant I'arrachement des plaques.

L’échantillon GO-Co-5c ne suit pas du tout cette derniére tendance. Ceci peut étre di a la
variabilité inhérente au procédé de fabrication de ces échantillons prototypes : les échantillons 5a et
5c peuvent ne pas étre identiques malgré des parameétres de poingonnement identiques. Le fait de
ne disposer que d’un seul échantillon par configuration et par type de test (mécanique ou thermique)
donne une valeur statistique faible a ces corrélations. Cependant, ces tests préliminaires permettent
de montrer l'importance des parameétres de poingconnement pour les résistances thermiques
d’interface Si/NTC et donc pour la résistance thermique totale Ry des échantillons Si-NTC-Si.

3.2.2.3 Sensibilité de la résistance thermique totale a la longueur des NTC

Cette seconde étude de sensibilité a pour objectif de déterminer si la conduction intrinseque
des NTC, inconnue pour les NTC du projet T3D, et a travers elle la longueur des NTC, jouent un réle
dans la résistance thermique totale Ry de I’échantillon. Autrement dit, il s’agit de comparer la
résistance thermique intrinséque des NTC aux résistances thermiques d’interface Si/NTC, les
résistances thermiques des plaques en silicium et de la peinture étant comparables entre les quatre
échantillons testés (tableau 3-11).

Les échantillons sont de type Si-NTC-Si, comme ceux étudiés précédemment. Les dimensions
des plaques en silicium, notamment celles de la grande (13,5x15 & 15,5x 15 mm?), différent
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légerement des échantillons précédents, mais le principe d’une grande plaque de silicium reliée a
une petite plaque de silicium par I'intermédiaire du seul tapis de NTC est préservé. Les interfaces
Si/NTC sont constituées des mémes matériaux avec les mémes épaisseurs que précédemment : Ti
20nm / Au 100 nm / In 1 um/ Au 100 nm / Ti 20 nm c6té grande plaque, et Al,O; 10 nm / Fe 1 nm
coté petite plaque de silicium. La particularité principale de ce jeu d’échantillons est la longueur des
NTC, différente pour chacun d’entre eux.

Tableau 3-11. Caractéristiques principales des échantillons testés pour 1’étude de sensibilité a la longueur des
NTC.

Interface Si/NTC NTC
Echantillon | EpaisseurSi [Scellement amont aval Densifiés | Structure| Longueur
GO-Co-11 11 pum av.
GO-Co-46 |~ 0'5+0'.5 MM Aucun Ti/Au/In/Au/Ti| Al203/Fe Non Non 46 um av.
GO-Co-93 |(hors peinture) 93 um av.
GO-Co-133 133 um av.

av :avant scellement.

Les échantillons sont peints ensemble et sur toute leur surface, rendant les faces amont et aval
opaques aux IR (figure 3-19). La sollicitation thermique consiste en un flash laser de durée 6 ms sur la
grande face des échantillons.

€
o
S
©
8 -
L
GO0-Co-11 GO-Co-46 GO0-Co-93 GO0-Co-133
©
>
©
3
£

Figure 3-19. Photos des échantillons de quatre longueurs de NTC différentes en configuration peinte.

Les temps de demi-montée en température t;,, mesurés en face aval des quatre échantillons
valent respectivement 76, 51, 44 et 51 +/-5ms, lincertitude donnée étant représentative de la
reproductibilité de la mesure. La résistance thermique totale Ry de ces échantillons est déterminée a
I'aide de la méthode présentée en 3.2.1. Les dimensions des quatre échantillons étant proches,
I’équation (57) montre que le temps de demi-montée en température t;,, mesuré en face aval est a
peu prés proportionnel a la résistance thermique totale Ry pour ces échantillons. La figure 3-20
montre qu’il n’y a pas de corrélation entre la longueur des NTC avant poingonnement et la résistance
thermique totale Ry de I’échantillon. Ceci confirme que la résistance thermique intrinséque des NTC
est négligeable devant la somme des deux résistances thermiques d’interface Si/NTC disposées en
série dans I'amortisseur.
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Figure 3-20. Résistance thermique totale Ry estimée a partir de la méthode décrite en 3.2.1 en fonction de la
longueur des nanotubes de carbone avant poingonnement pour les quatre échantillons Si-NTC-Si testés.

3.2.2.4 Récapitulatif et analyse des résistances thermiques totales Ry

Les temps de demi-montée en température t;,, de tous les échantillons testés par méthode
flash dans le cadre du projet T3D sont récapitulés en Annexe D p. 231. Les résistances thermiques
totales Ry estimées au moyen de la méthode présentée en 3.2.1 sont récapitulées dans le tableau
3-12. Les échantillons ayant des thermogrammes aval et donc des temps t;,, hétérogéenes n’y sont
pas répertoriés.

La résistance thermique de surface ry=RyS.s est estimée en considérant la surface
conductrice effective S, comme étant la surface occupée par le tapis de NTC au niveau
macroscopique, c’est-a-dire sans tenir compte du taux de vide entre chaque NTC et entre chaque ilot
de NTC, mais en considérant le taux de transfert des NTC lors du premier poingonnement pour les
échantillons double-poingonnés. Par exemple, le temps de demi-montée t;,, mesuré en face aval de
G3-CP-17 en configuration non peinte est de 20 +/- 3 ms. Ce temps t;,, correspond a la demi-montée
en température de la plaque en silicium aval semi-transparente et de la couche métallique opaque
déposée sur cette plaque en silicium. La résistance thermique Ry de G3-CP-17 est estimée a
Ry=0,4+/-0,1 KW™ au moyen de la méthode d’estimation présentée dans la section 3.2.1. En
considérant une surface conductrice effective S,z de 206 mm? (15 x 15 mm® de zone NTC avec un
taux de transfert des NTC lors du premier poingonnement de 91,6 % d’aprés les données CEA) et en
négligeant la conduction du joint de SU-8 et du MCP, la résistance thermique de surface ry de
I’ensemble {interface Si/NTC + NTC + interface NTC/Si} vaut environ 8 10° m*K W™
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Tableau 3-12. Récapitulatif des résistances thermiques totales R estimées au moyen de la méthode flash
présentée en 3.2.1 ainsi que des résistances thermiques de surface 7y et des surfaces conductrices effectives S,y
considérées pour le calcul.

Rfr (méthode flash) S eff rff

Kw* Kw™ mm’ mm’ K W™
Echantillon | sans peinture | avec peinture - -
GO-Co-1c - 3,6 100 360
GO-Co-2c - 3,4 100 340
GO-Co-3c - 0,7 100 70
GO-Co-4c - 0,8 100 80
GO-Co-5¢ - 0,7 100 70
GO-Co-6¢ - 1,5 100 150
GO-Co-7c - 0,5 100 50
GO-Co-8c - 0,6 100 60
GO-Co-11 - 1,9 100 190
GO-Co-46 - 1,2 100 120
GO-Co-93 - 1,1 100 110
GO-Co-133 - 1,2 100 120
G1-Co-6 - 6 99 600
G1-CP-11 - 6 102 610
G1-CP-12 - 6 107 620
G3-CP-5 0,6 - 191 120
G3-CP-16 0,6 - 209 120
G3-CP-17 0,4 - 206 80

Le tableau 3-12 montre que les résistances thermiques de surface rg les plus faibles ont été
mesurées sur des échantillons du tout premier lot d’amortisseurs préliminaires fabriqués dans le
cadre du projet T3D (GO-Co-1c a -8c). Cependant, ces valeurs sont a relativiser car ces premiers
amortisseurs ne disposaient d’aucun matériau de scellement ni d’aucune cavité creusée, de sorte
que le tapis de NTC a été écrasé de maniére incontrblée, possiblement jusqu’au contact Si/Si, au
moment de |'assemblage par pression du capot en silicium avec la plaque de base. Parmi les
échantillons disposant d’'un matériau de scellement et/ou d’une cavité creusée (amortisseurs de
génération G1, G2 et G3), donc pour lesquels la compression de la structure en NTC ne se produit pas
sur une longueur incontrélée, I'échantillon G3-CP-17 est celui affichant la résistance thermique de
surface ry la plus faible avec 8 10° m* K W™,

Cette valeur est du méme ordre de grandeur que la résistance thermique totale d’autres
matériaux d’interface thermique plus classiques comme la pate thermique (tableau 1-2), a ceci prés
qgue I'épaisseur de la pate thermique est généralement nettement inférieure a la longueur des NTC
des échantillons T3D (= 150 um). La comparaison avec les TIMs de type VACNT a plus de sens et
montre que la résistance thermique totale ry de I’échantillon G3-CP-17 est supérieure d’un voire
deux ordres de grandeurs aux meilleurs TIMs toutes longueurs confondues, mais qu’elle est en
revanche inférieure a la résistance thermique des TIMs dont la longueur des NTC excede 60 um
(figure 3-21).
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Figure 3-21. Performances thermiques des échantillons T3D comparées a celles des TIMs de type VACNT revus
par Marconnet et al. (d’aprés Marconnet et al., 2013).

Méme si la valeur de la résistance thermique de I'échantillon G3-CP-17 est cohérente avec
celles des systemes approchants testés dans la littérature (TIMs de type VACNT), elle reste
nettement plus élevée que la résistance thermique théoriquement atteignable dont la ligne continue
de la figure 3-21 donne un ordre de grandeur. Plusieurs explications peuvent étre avancées, tant au
niveau de la résistance thermique d’interface Si/NTC gu’au niveau de la conductivité thermique des
NTC eux-mémes. Concernant la résistance thermique d’interface Si/NTC, il est probable qu’une partie
des NTC ne soit pas en contact avec l'interface, soit a cause d’un arrachement pendant la fabrication
(pendant la densification des NTC par exemple) ou pendant I'utilisation de I'amortisseur thermique
(cycles de fusion/solidification du MCP), soit a cause de la rugosité initiale du tapis de NTC et de la
surface de I'interface (NTC trop courts, creux dans l'interface). De plus, le couplage phononique entre
les NTC quasi 1D et le substrat 3D est supposé parfait pour la ligne théorique de la figure 3-21, alors
gu’en réalité il ne I'est pas. Concernant les NTC eux-mémes, comme il a été vu dans le chapitre 1, leur
conductivité thermique est probablement altérée par la présence de défauts et/ou d’'impuretés en
leur sein, par I'interaction tube/tube perturbant le transport de phonons (d’autant plus pour les NTC
densifiés des échantillons de génération G3), et aussi par le fait que pour les NTC T3D, le nombre de
feuillets diminue a mesure que I'on progresse de la racine des NTC vers leur extrémité opposée
(2.1.3.3), ce qui abaisse le nombre de feuillets en carbone connectés a leurs deux extrémités par
NTC.

3.2.3 Conclusions

Une méthode d’estimation de la résistance thermique totale Ry entre les plaques en silicium
de lI'amortisseur a été développée. Cette méthode d’estimation est basée sur une sollicitation
thermique de type flash et un modéle thermique analytique 1D de I’amortisseur. Elle présente
I'avantage d’étre trés simple a mettre en ceuvre et elle est suffisamment précise pour quantifier et
hiérarchiser les résistances thermiques des échantillons T3D.
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Les mesures flash réalisées sur les échantillons contenant des NTC montrent que ceux-ci
conduisent la chaleur de la face amont vers la face aval de I'amortisseur et que I'uniformité de la
montée en température au sein de la plaque de silicium aval est liée a I'uniformité des résistances
thermiques locales de la structure Si-NTC-Si. Malgré le faible nombre d’échantillons testés, I'étude de
sensibilité aux parameétres de poingonnement montre que les conditions de poingonnement influent
sur la connexion mécanique et thermique des NTC avec la couche métallique de poinconnement. Or,
les résistances thermiques d’interface Si/NTC prédominent largement sur les résistances thermiques
propres du silicium et des NTC, comme le confirme la deuxiéme étude de sensibilité portant sur la
longueur des NTC. Les valeurs de résistance thermique totale mesurées pour les échantillons T3D
sont cohérentes avec celles des systemes expérimentaux approchants (matériau d’interface
thermique de type tapis de NTC verticalement alignés) décrits dans la littérature.

Apres I'étude du stockage thermique (partie 3.1) et de la conduction de la chaleur (partie 3.2),
la partie suivante traite de I'évolution des propriétés thermiques de I'amortisseur en fonction du
nombre de sollicitations thermiques.

3.3 Influence du cyclage thermique sur les propriétés thermiques des
amortisseurs

L’objectif du cyclage thermique présenté dans cette partie est d’évaluer I'évolution des deux
fonctions principales de I'amortisseur que sont sa capacité a stocker de I'énergie (chaleur latente de
la structure hybride MCP/NTC) et sa capacité a conduire la chaleur d’une face a I'autre de celui-ci
(résistances thermiques) face a des contraintes thermomécaniques répétées un grand nombre de
fois. Tout d’abord, la procédure de test développée spécifiquement pour le projet T3D est exposée.
Ensuite, le dispositif expérimental est présenté. Enfin, les mesures de résistance thermique de
I’'amortisseur et de chaleur latente du MCP réalisées au fil des cycles thermique sont analysées.

3.3.1 Définition du cyclage thermique « T3D »

Il existe une multitude de normes définissant différents tests de validation de composants
électroniques en fonction de leur type et de leur application (smartphone, ordinateur, automobile,
aéronautique...). Parmi ceux-ci, les tests de cyclage thermique consistent a faire subir une succession
de cycles thermiques a un échantillon, chaque cycle étant constitué d’'une phase de chauffe suivie
d’une phase de refroidissement. L'objectif est d’identifier de maniere accélérée les modes de
défaillance thermomeécanique du composant électronique et d’extrapoler sa durée de vie dans
I’application finale. Ces tests de vieillissement accéléré impliquent des écarts de température entre
les phases chaudes et froides plus élevés que ceux rencontrés par le composant dans son application
finale, en prenant toutefois garde a ne pas générer des modes de défaillance non représentatifs de
I’application finale du composant.

Le profil du test de fatigue thermomécanique retenu pour tester les échantillons T3D a été
défini conjointement par STMicroelectronics et le CETHIL en s’inspirant de la norme « JEDEC
Standard JESD22-A104 ». Les caractéristiques de ce cyclage thermique « T3D » (figure 3-22) sont les
suivantes :

- Température nominale basse : 25 °C
- Température nominale haute : 125°C
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- Situation de I'amortisseur : vertical sur le porte-échantillon, sous le ventilateur (figure
2-18)

- Chauffage : laser 808 nm

- Phase de chauffe : 30 s, puissance optique en sortie laser de 30 W

- Phase de maintien au chaud : 60 s, puissance optique en sortie laser de 26 W

- Refroidissement : convection forcée d’air ambiant pendant toute la durée du cycle (vitesse
d’écoulement de lordre de 1ms® mesurée au niveau de I'amortisseur avec un
anémometre a fil chaud) et échange radiatif avec I'enceinte a température ambiante. La
salle dans laquelle se trouve I'enceinte est climatisée, la régulation de celle-ci oscillant
entre 18 et 24 °C

- Phase de refroidissement de 90 s, laser éteint

- Nombre de cycles : 850

- Mesures de controle de I'échantillon apres 0, 5, 50, 100, 450 et 850 cycles (3 flashs et 2
signatures thermiques, ventilateur éteint)
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Figure 3-22. Profil du cyclage thermique « T3D ».

Les temps de stabilisation a température haute et basse (« soak time » en anglais) sont définis
par la norme « JESD22-A104 » comme étant le temps passé a -5/+15 °C de la température nominale
haute et a +5/-10 °C de la température nominale basse, soit entre 120 et 140 °C et entre 30 et 15 °C
dans notre cas. Ces temps de stabilisation sont ici d’environ 1 min pour la phase chaude et d’environ
50 s pour la phase froide, proches de la recommandation de la norme de 1 min pour chaque phase.
La faible inertie thermique des amortisseurs et 'apport d’énergie par laser plutét que par convection
d’air chaud ont permis de raccourcir les temps de montée et de descente en température par
rapport a la norme « JESD22-A104 » afin de diminuer la durée totale des tests. Ainsi le nombre de
cycles « T3D » par heure est de 20, contre 1 a 3 pour la norme.

3.3.2 Dispositif expérimental

3.3.2.1 Banc d’essai

Le dispositif expérimental est basé sur le montage présenté sur la figure 2-14 mais modifié afin
de pouvoir réaliser les essais de cyclage thermique sur un temps long (suivi du nombre de cycles
thermique par photodiode, pilotage du laser par Labview) et dans un délai raisonnable (ajout d’un
ventilateur pour diminuer la durée des phases de refroidissement). Le détail de la configuration
expérimentale mise en ceuvre pour les essais de cyclage thermique est disponible en section 2.2.5.
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3.3.2.2 Echantillons testés

Les amortisseurs G1-CP-11 et GI1-CP-12 ont été retenus comme candidats au cyclage
thermique pour leur scellement a I'adhésif 3M jugé plus robuste que le scellement SU-8 encore en
développement au moment des essais de cyclage thermique. L'intérét de I'adhésif 3M était alors de
limiter le risque de contamination du banc d’essai par des NTC durant le cyclage thermique. Par
ailleurs, ces échantillons ont la particularité d’avoir une architecture permettant d’évaluer la
résistance thermique d’interface Si/NTC coté poingconnement indépendamment de la résistance
thermique totale, notamment grace a la semi-transparence du silicium, comme cela sera expliqué
plus en détails dans la partie 4.3.

Les échantillons G1-CP-11 et G1-CP-12 sont chacun constitués d’une petite plaque et d’une
grande plaque en silicium d’épaisseur 550 um chacune, la structure hybride NTC/MCP étant
contenue dans la cavité formée par I'adhésif reliant les deux plaques (figure 3-23). La seule différence
notable est que lors de leur fabrication au CEA, le MCP a été fondu autour du tapis de NTC pour G1-
CP-12 afin de ne pas imbiber de MCP I'extrémité des NTC coté poinconnement, et sur le tapis de NTC
pour G1-CP-11. Ces échantillons sont présentés plus en détail dans la section 4.3.1. lls sont ici peints
sur toute leur surface a I'exception d’une fenétre de visualisation IR, ce qui permet d’observer
simultanément d’une part le comportement thermique du tapis de NTC grace a la semi-transparence
du silicium et d’autre part le comportement thermique du silicium aval grace a I'opacité de la
peinture dans l'infrarouge (figure 3-23). Les zones de mesure IR correspondantes « NTC » et
« Peinture plaque aval » sont représentées sur la figure 3-24.

Laser
—_—
Adhésif .
_ Peinture
- e opaque aux IR
Air + MCP
e
—> NTC + MCP Fenétre IR
e
—_—
—_— Ti/Au + In + Au/Ti AlL,O3 + Fe
(poingonnement) (catalyseur)
opaque aux IR transparent aux IR
e
—_—
Si amont Si aval

Figure 3-23. Coupe schématique des amortisseurs G/-CP-11 et GI-CP-12 peints (échelle non respectée).
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Image visible aval Image IR aval Cavité de G1-CP-12
Silicium avant scellement

(fenétre IR)

Peinture
-~
plaque aval

Contour plg. aval

(symétrie autour de
I’axe vertical)

Peinture aval
plague amont

Figure 3-24. Images visible (gauche) et infrarouge (centre) de I’échantillon G/-CP-12 peint ainsi qu’une photo
de I'intérieur de celui-ci avant scellement (droite ; source CEA ; la zone sombre au centre du tapis de NTC
correspond & un trou produit de maniére involontaire dans la forét de NTC). Les zones violette et verte de

I’image IR définissent les zones de mesure « Peinture plaque aval » et « NTC + silicium aval », cette derniére
n’incluant pas le trou du tapis de NTC.

Il est important de connaitre I’historique des événements thermiques subis par les échantillons
testés depuis leur arrivée au CETHIL afin de pouvoir interpréter les évolutions observées au fil des
cycles thermiques. Les historiques des amortisseurs G1-CP-12 et G1-CP-11 sont présentés ci-apres.

3.3.2.3 Historique thermique de G1-CP-12

Le MCP contenu dans I'échantillon G1-CP-12 a été fondu puis solidifié au CEA lors de la
fabrication de celui-ci. L'amortisseur GI1-CP-12 a ensuite été envoyé au CETHIL, instant a partir
duquel est décompté le nombre de fusions subies par le MCP. Avant toute fusion du MCP au CETHIL,
G1-CP-12 a été testé par méthode flash sans peinture puis avec peinture (détails en 4.3.2), ces trois
dernieres mesures flash avec peinture constituant les mesures de référence pour le cyclage
thermique (trois premieres mesures flash de la figure 3-25). GI-CP-12 a ensuite subi 6 cycles
thermiques de type signature thermique consistant en une chauffe de la température ambiante a
environ 105 °C en 18 s suivie immédiatement d’un refroidissement a température ambiante en
2 min, le tout sans ventilateur. Enfin GI-CP-12 a suivi le programme du cyclage thermique « T3D »
défini en section 3.3.1. La figure 3-25 donne une vue d’ensemble de I'histoire thermique de G1-CP-
12.

- :cycles« T3D » n°6a 50

Légende * . flash
n M :signature
n
n
*[1 * * * * * M *
* [ %0 - * * [ * [ * [ * [
Nombre de
fusions 0O 6 13 60 112 464 867
(25-99 °C)
Nombre de
cyclesT3D 0 O 5 50 100 450 850
(25-125 °C)

Figure 3-25. Historique thermique de G/-CP-12 comprenant tous les événements a plus de 30 °C depuis sa
réception au CETHIL jusqu’a la fin de son cyclage thermique « T3D », ainsi que les mesures flash de contrdle de
I’échantillon.
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3.3.2.4 Historique thermique de G1-CP-11

Avant la premiere fusion du MCP au CETHIL, GI1-CP-11 a été testé par méthode flash sans
peinture puis avec peinture (mesures de référence ici). Puis G1-CP-11 a subi 6 signatures thermiques
(montée a environ 105 °C suivie immédiatement d’un refroidissement a température ambiante, sans
ventilateur) et 12 cycles thermiques plus séveres dans le cadre de la mise au point du cyclage
thermique « T3D » (montée a 125-131°C en 18 a 52 s avec phase de maintien ou non selon les
cycles, puis refroidissement a température ambiante avec ventilateur pour 9 cycles sur 12), soit en
tout 18 fusions/solidifications du MCP. G1-CP-11 a ensuite été testé de nouveau par méthode flash.

3.3.3 Evolution de la résistance thermique d’interface Si/NTC au poinconnement

Dans cette section, les thermogrammes du tapis de NTC mesurés au fil du cyclage thermique
sont comparés au thermogramme mesuré avant la premiere fusion du MCP au CETHIL afin de voir
I’évolution de la résistance thermique d’interface Si/NTC au poingonnement pour G1-CP-12 et G1-CP-
11. Le thermogramme du tapis de NTC est mesuré dans la zone « NTC » de la figure 3-24. Durant les
premieres dizaines de millisecondes consécutives au flash laser, la variation de luminance IR mesurée
dans cette zone correspond a la variation de température du seul tapis de NTC, comme cela est
montré dans la section 4.3.2.

La zone de mesure « NTC » ne doit empiéter ni sur la peinture, ni sur la zone MCP + Air, ni sur
le trou au centre du tapis de NTC de G1-CP-12. Cette zone ne comprend que 27 pixels pour
I’échantillon G1-CP-12, contre 144 pixels pour la zone « peinture plaque aval ». Bien que ce signal
brut constitue déja une moyenne spatiale sur les 27 pixels concernés, il est trés bruité étant donné la
faible amplitude des montées en température dues au flash. Afin d’augmenter le ratio signal/bruit,
ce signal brut est lissé au moyen d’'une moyenne temporelle glissante sur sept images consécutives
et d’'une moyenne sur trois mesures flash successives (détails en annexe p. 241).

Tous les thermogrammes de la zone « NTC » mesurés au fil des cycles thermiques de G1-CP-12
(figure 3-26) et G1-CP-11 (figure 3-27) montrent deux phases :

1) une premiére phase de montée rapide dans les 20-30 premieres millisecondes suivant le
début du flash, correspondant au transfert thermique entre le silicium amont et la
structure hybride NTC+MCP

2) une deuxiéme phase de montée lente jusqu’a la température finale atteinte environ
600 ms apres le flash, correspondant a la diffusion de la chaleur dans I'adhésif, le silicium
aval, la fraction de MCP mal connectée thermiquement au silicium amont, ainsi qu’a
I’'homogénéisation de la température dans tout I’échantillon (effet réservoir de chaleur des
bords de la grande plaque en silicium).
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Figure 3-26. Thermogrammes mesurés dans la zone Figure 3-27. Thermogrammes mesurés dans la zone

« NTC » de I’échantillon G/-CP-12 lors des flashs «NTC » de I’échantillon G/-CP-11 lors des flashs

avant la premiere fusion du MCP au CETHIL, puis avant et apres les 18 fusions du MCP réalisées au

apres 6, 13, 60, 112, 464 et 867 fusions du MCP. CETHIL.

La premiére phase des thermogrammes montre une montée en température de la zone
« NTC » nettement plus rapide avant la premiére fusion du MCP au CETHIL pour G1-CP-12 et G1-CP-
11 (courbes « 0 fusion»). Un zoom de la figure 3-26 sur la premiére phase de montée en
température des NTC de GI1-CP-12 permet de distinguer clairement le thermogramme avant la
premiere fusion des autres thermogrammes (figure 3-28). Aprés les 6 premiéres fusions du MCP au
CETHIL et jusgu’a la fin de I'essai de cyclage thermique, tous les thermogrammes montrent des
vitesses de montée en température comparables au bruit de mesure pres (pentes identiques des
courbes « 6 fusions » a « 867 fusions »).

Les temps de demi-montée en température t;,, correspondants confirment ceci, passant de
18 ms avant fusion a 42 ms en moyenne apreés les six premiéres fusions de G1-CP-12 (figure 3-29).
G1-CP-11 se comporte de la méme maniere avec un temps de demi-montée en température t;,
passant de 17 ms avant fusion a 45 ms aprés 18 fusions. Ce temps t;/, de 17-18 ms correspond en fait
a un déphasage t d’au plus quelques millisecondes entre les thermogrammes du silicium amont et
des NTC. En effet, le temps t;/, est compté a partir du début du flash qui dure 10 ms et la peinture
amont induit un déphasage du signal thermique de I'ordre de 10 ms (cf. thermogrammes des mémes
échantillons non peints dans la section 4.3.2). L'augmentation du temps t;, de 17-18 a 42-45 ms
traduit donc une forte augmentation du déphasage t d’au plus quelques millisecondes a plus de
20 ms, traduisant une forte augmentation de la résistance thermique d’interface Si/NTC au
poingonnement R,, pour les deux échantillons testés GI-CP-12 et GI1-CP-11. Cette forte
augmentation de la résistance thermique d’interface Si/NTC résulte probablement de I'arrachement
de tout ou partie des NTC de la couche métallique de poingonnement, arrachement pouvant étre
causé entre autres par les forces capillaires exercées par le MCP liquide sur les NTC et/ou par la
variation de volume du MCP lors des changements de phase de celui-ci.
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Figure 3-28. Premiére phase des thermogrammes Figure 3-29. Temps de demi-montée en température
moyens de la zone « NTC » de GI-CP-12 (zoom de la de la zone « NTC » de GI-CP-12 en fonction du
figure 3-26). nombre de fusions/solidifications du MCP.

En conclusion, les thermogrammes du tapis de NTC lors des mesures flash montrent que suite
aux premiers cycles de fusion/solidification du MCP, le tapis de NTC ne monte plus en température
de maniére quasi simultanée avec le silicium amont mais avec un net retard par rapport a celui-ci.
Ceci traduit le fait que la résistance thermique d’interface Si/NTC c6té poingonnement R,,; de G1-CP-
12 et G1-CP-11 a fortement augmenté. Cette évolution suite aux premiers cycles thermiques étant
identique pour les deux échantillons testés, il n'a pas été jugé pertinent de poursuivre le cyclage
thermique de G1-CP-11. En effet, le cyclage thermique complet de GI-CP-12 montre que la vitesse de
montée en température des NTC et donc la résistance thermique d’interface R, restent constantes
apres la dégradation liée aux premiers cycles thermiques.

3.3.4 Evolution de la résistance thermique totale de ’'amortisseur

De la méme maniére qu’en section précédente pour la résistance thermique d’interface Si/NTC
c6té poingonnement R,,;, il est possible d’observer I'évolution de la résistance thermique totale Ry
des échantillons au fil des cycles thermiques grace aux thermogrammes mesurés dans la zone aval
peinte lors des mesures flash de controle (figure 3-30 et figure 3-31).

De maniére surprenante, la résistance thermique totale des deux échantillons testés baisse
|égerement suite aux premiers cycles thermiques alors qu’il a été montré précédemment que leurs
résistances thermiques d’interface Si/NTC au poingoinnement R,,; augmentent dans le méme temps.
Les thermogrammes mesurés tout au long du cyclage thermique de G1-CP-12 montrent que cette
résistance thermique totale réaugmente ensuite légérement pour se stabiliser a une valeur inférieure
a la résistance thermique totale initiale (figure 3-30).
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Figure 3-30. Thermogrammes mesurés dans la zone
« Peinture plaque aval » de G/-CP-12 lors des flashs
avant la premiere fusion du MCP au CETHIL, puis
apres 6, 13, 60, 112, 464 et 867 fusions/solidifications
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Figure 3-31. Thermogrammes mesurés dans la zone
« Peinture plaque aval » de G/-CP-11 lors des flashs
avant et apres les 18 premiéres fusions du MCP
réalisées au CETHIL.

Le temps de demi-montée en température t;, mesuré pour la peinture de la plaque aval
traduit cette évolution, passant de 260 a 170 ms pour les deux échantillons G1-CP-11 et G1-CP-12
suite aux premiers cycles thermiques. Le cyclage thermique complet de G1-CP-12 montre que ce
temps t;, remonte ensuite légérement pour se stabiliser autour de 200 ms (figure 3-32), ce qui
correspond a une résistance thermique totale d’échantillon Ry d’environ 4,5 Kw! (t1/, =200 ms)

contre 6 KW* (t1/2 = 260 ms) avant cyclage.
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Figure 3-32. Temps de demi-montée en température de la zone « Peinture plaque aval » de GI-CP-12 en
fonction du nombre de fusions/solidifications du MCP.

La résistance thermique d’interface Si/NTC au poingconnement ayant augmenté, cette légére
baisse de la résistance thermique totale est imputable au MCP qui a pu se positionner de maniére
plus favorable dans la cavité et/ou a I'adhésif reliant les deux plaques de silicium dont les propriétés
thermiques (conductivité thermique et surtout résistance thermique d’interface Si/adhésif) ont pu
évoluer suite au cyclage thermique. Malgré cette légere baisse par rapport a la valeur initiale, la
résistance thermique totale de G1-CP-11 et de G1-CP-12 apres cyclage thermique reste élevée.
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3.3.5 Evolution de la chaleur latente

Un aspect important du projet T3D est d’évaluer I'évolution des propriétés de stockage
thermique de la structure hybride MCP/NTC suite a des cycles de fusion/solidification répétés un
grand nombre de fois. A cet effet, des mesures de contrble de type signature thermique ont été
réalisées régulierement durant le cyclage thermique de I'amortisseur G1-CP-12.

La chaleur latente du MCP contenu dans I'amortisseur G1-CP-12 est estimée d’apres la
méthode exposée en 3.1.3 a partir du deuxiéme cycle de fusion/solidification au CETHIL et jusqu’au
dernier cycle thermique. La valeur mesurée pour le premier cycle de fusion/solidification n’est pas
prise en compte car elle n’est pas considérée comme directement comparable aux valeurs des cycles
suivants. En effet, la signature thermique mesurée lors du premier cycle de fusion/solidification est
généralement différente des suivantes qui elles sont similaires. Ceci peut tenir a I'effet mémoire du
MCP et au repositionnement du MCP dans la cavité. L'effet mémoire du MCP désigne la forme
cristalline adoptée par le MCP lors de sa derniére solidification, forme cristalline dont dépend la
chaleur latente de changement de phase. Cette forme cristalline dépend elle-méme entre autres de
la vitesse de solidification du MCP et donc de la vitesse de refroidissement de I'amortisseur,
différente lors de sa fabrication au CEA et lors des tests au CETHIL. Pour s’affranchir du biais lié a la
mémoire du MCP de sa solidification au CEA, la premiéere fusion au CETHIL n’est jamais considérée
pour évaluer la chaleur latente du MCP dans le projet T3D.

La mesure de la chaleur latente au fil des cycles de fusion/solidification pour G1-CP-12 ne
montre pas d’évolution notable de celle-ci (figure 3-33). La dispersion des points de mesure est liée a
I'incertitude de la méthode d’estimation de la chaleur latente. Cette incertitude est en partie due a la
faible quantité de MCP contenue dans GI1-CP-12: environ 3 mg soit seulement 0,7 % de la masse
totale de I’échantillon.
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Figure 3-33. Chaleur latente mesurée sur G/-CP-12 en fonction du nombre de fusions/solidifications subies par
le MCP au CETHIL.

Il ressort de ces mesures que les propriétés de stockage d’énergie du MCP de type PCM-89 de
chez Kaplan Energy - Clauger sont pour [I'essentiel conservées apres 869 cycles de
fusion/solidification, dont 850 cycles réalisés selon le profil du cyclage thermique « T3D ».
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3.3.6 Conclusions

Le test de cyclage thermique « T3D » a été défini conjointement par STMicroelectronics et le
CETHIL en s’inspirant de la norme «JEDEC Standard JESD22-A104 ». |l consiste a chauffer
I"amortisseur a 125 °C puis a le refroidir a 25 °C en répétant ce cycle 850 fois. Le banc d’essai a été
modifié en conséquence, entre autres par I'ajout d’un ventilateur pour diminuer la durée totale du
cyclage thermique ainsi que par I'implémentation d’un suivi du cyclage par photodiode et d’un
programme de pilotage du laser sur des durées longues.

Dés les premiers cycles de fusion/solidification du MCP, la résistance thermique d’interface
Si/NTC au poingonnement R,,; a augmenté de maniére importante et identique pour G1-CP-12 et G1-
CP-11. l'intégration du MCP (fonte sur le tapis de NTC pour G1-CP-11 et autour du tapis de NTC pour
G1-CP-12) n’a donc pas d’incidence sur I'évolution de la résistance thermique d’interface Si/NTC au
poinconnement, du moins pour les deux échantillons testés. La poursuite du cyclage thermique de
G1-CP-12 montre qu’une fois dégradée, la résistance thermique d’interface R,, reste constante
jusqu’a la fin des 850 cycles « T3D ». Ces éléments ont mené a la décision de ne pas poursuivre le
cyclage thermique pour G1-CP-11. Quant a la résistance thermique totale initialement élevée de G1-
CP-12 et G1-CP-11, elle évolue la encore de maniére identique pour les deux échantillons, diminuant
légérement suite aux premiers cycles thermiques, probablement suite au repositionnement du MCP
dans la cavité et a I’évolution des résistances de contact Si/adhésif. La mesure de la chaleur latente
au fil du cyclage thermique de G1-CP-12 ne montre pas d’évolution notable de celle-ci. Les propriétés
de stockage d’énergie de la structure hybride MCP/NTC sont donc pour I'essentiel conservées aprés
les 850 cycles thermiques « T3D ».

La constance des parametres mesurés apres les premiers cycles thermiques (résistance
thermique d’interface Si/NTC au poingonnement R, résistance thermique totale Ry, chaleur latente)
ainsi que le controle visuel régulier de I’échantillon au long du cyclage thermique (pas de
modification de I'aspect extérieur ni de fuite de MCP) montrent que la tenue thermomécanique
générale de G1-CP-12 est bonne a I'issue de ces 850 cycles « T3D ». Cependant, ces résultats ne sont
pas représentatifs de la longévité thermomécanique des amortisseurs de derniere génération (G3)
car les épaisseurs de silicium y sont bien plus faibles (capot de 150 pum d’épaisseur pour la plupart
des G3 contre 550 um pour G1-CP-12 et G1-CP-11, base de 380 um avec cavité de 150 um de
profondeur contre base de 550 um sans cavité creusée pour GI-CP-12 et G1-CP-11), les NTC y sont
densifiés (non densifiés pour G1-CP-12 et G1-CP-11) et le scellement y est assuré par de la SU-8
(adhésif 3M pour G1-CP-12 et G1-CP-11).

Le cyclage thermique de G3-CP-17, le seul amortisseur de derniére génération susceptible de
pouvoir subir un tel test de par sa qualité de fabrication, n’a pas pu étre réalisé car il a été recu a la
toute fin du projet T3D. G3-CP-17 a tout de méme été soumis a six cycles thermiques (montée de 20
a plus de 110 °C puis refroidissement jusqu’a 20 °C). Les thermogrammes mesurés par méthode flash
en face aval de G3-CP-17 avant et apres ces six premiers cycles thermiques au CETHIL sont
identiques, ce qui montre que la résistance thermique totale Ry de G3-CP-17 est inchangée aprés ces
six premiéres fusions/solidifications. La structure conductrice de G3-CP-17 (structure en NTC
densifiés et poingonnés aux deux extrémités) semble avoir conservé ses propriétés de conduction de
la chaleur la ou celles de G1-CP-12 et G1-CP-11 (structure en NTC non densifiés et poingonnés a une
seule extrémité) se sont dégradées. Les structures de NTC densifiés et poingconnés aux deux
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extrémités semblent avoir un bon potentiel en termes de solidité de la connexion Si/NTC face aux
contraintes thermomécaniques répétées.

Des études ultérieures avec des amortisseurs en configuration finale (motifs et densification
des NTC, type d’interface Si/NTC, type de MCP, type de scellement...) ainsi qu’une adaptation du
profil de cyclage thermique aux applications électroniques visées (nombre de cycles, températures)
seraient nécessaires pour confirmer les tendances observées dans la présente étude.

3.4 Conclusions

Des méthodes d’estimation quantitative de I'effet du stockage d’énergie du MCP, premiere
fonction de I'amortisseur, ont été développées dans la partie 3.1. La comparaison des
thermogrammes expérimentaux de deux amortisseurs soumis a une chauffe suivie d'un
refroidissement, 'un avec et l'autre sans MCP, a mis en évidence la capacité d’écrétage en
température due a la chaleur latente du MCP. La représentation des dérivées temporelle de ces
thermogrammes en fonction de la température d’échantillon T, appelées signatures thermiques,
permet d’identifier clairement les zones de fusion et de solidification du MCP. Une méthode
d’estimation de la capacité thermique totale apparente de I'amortisseur ainsi que des capacités
thermiques équivalentes dues uniqguement au changement de phase en fonction de T, a été
développée. Cette méthode permet également d’accéder aux grandeurs intégrales que sont la
qguantité de chaleur latente du changement de phase complet (en joules) et, connaissant la chaleur
latente du MCP (205Jg™), a la masse de MCP contenu dans I'amortisseur. La comparaison des
résultats issus de cette méthode avec ceux issus de deux mesures différentes montre que la
méthode d’estimation développée dans cette étude est robuste. De plus, sa sensibilité a I’échantillon
de référence sans MCP est faible, de méme que sa sensibilité a la position du MCP dans la cavité. Une
méthode d’estimation de I'amplitude de I'écrétage en température di au MCP ne nécessitant pas
d’échantillon de référence a également été développée.

La conduction de la chaleur entre les deux plaques en silicium de I'amortisseur constitue sa
deuxieme fonction principale. Une méthode simple d’estimation de la résistance thermique totale
entre plaques de silicium Ry a été développée dans la partie 3.2. Pour les amortisseurs contenant des
NTC, une corrélation entre I'uniformité de la montée en température en face aval lors de mesures
flash et I'uniformité des résistances thermiques locales entre les deux plaques de silicium, c'est-a-
dire l'uniformité des résistances thermiques locales de la structure Si/NTC/Si, a été établie. Or les
temps de montée en température mesurés montrent que la somme des deux résistances thermiques
d’interface Si/NTC en série dans I’'amortisseur est trés supérieure aux résistances thermiques propres
des plaques en silicium et des NTC. Ceci est confirmé par I'absence de corrélation entre la résistance
thermique totale d’amortisseur Ry et la longueur des NTC. L’étude de sensibilité aux parametres de
poingonnement montre que ceux-ci influent de maniéere notable sur la connexion mécanique et
thermique des NTC avec la couche métallique de poinconnement. Les valeurs des résistances
thermiques totales mesurées pour les échantillons T3D sont cohérentes avec celles des dispositifs
approchants (tapis de NTC verticalement alignés enserrés entre deux substrats) rapportées dans la
littérature.

Les essais de cyclage thermique présentés dans la partie 3.3 montrent I’évolution des
parametres thermiques des amortisseurs G1-CP-11 et G1-CP-12 en fonction du nombre de cycles de
chauffe/refroidissement. La chaleur latente de la structure hybride NTC/MCP est préservée aprés
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850 cycles thermiques alternant entre 25 et 125°C, de méme que l'intégrité mécanique de
I’enveloppe (silicium, adhésif). En revanche, la résistance thermique d’interface Si/NTC coté
poinconnement augmente fortement des les premiers cycles thermiques. Cette dégradation rapide
de la conductance thermique de la structure Si/NTC/Si n’est cependant pas observée lors des six
premiers cycles thermiques de G3-CP-17, 'unique amortisseur de derniere génération ayant pu subir
quelques cycles thermiques. Par rapport aux NTC non densifiés et poingonnés a une seule extrémité
contenus dans les échantillons dont la résistance thermique d’interface Si/NTC a augmenté
rapidement, les NTC densifiés et poingonnés aux deux extrémités contenus dans cet amortisseur de
derniere génération semblent avoir un meilleur potentiel en termes de tenue mécanique et de
maintien des performances thermiques face a des contraintes thermomécaniques répétées.

Apres avoir caractérisé les propriétés thermiques principales de I'amortisseur que sont sa
capacité d’écrétage thermique et sa capacité a conduire la chaleur, le chapitre suivant aborde le
comportement du MCP dans la cavité, son influence ainsi que celle du matériau de scellement sur la
résistance thermique totale de I'amortisseur, et pour terminer, le théme crucial de la résistance
thermique d’interface Si/NTC.
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Chapitre 4. Controle non destructif par voie optique

Ce chapitre présente la caractérisation du comportement du MCP dans la cavité, de la qualité
du scellement de I'amortisseur ainsi que de la résistance thermique d’interface Si/NTC, I'abaissement
de cette derniere étant essentiel au bon fonctionnement de I'amortisseur thermique. La plupart des
méthodes de caractérisation employées sont basées sur I'analyse optique IR des échantillons T3D et
constituent a ce titre des moyens de contréle non destructif de I'amortisseur thermique.

4.1 Analyse optique de la distribution du MCP dans la cavité

Dans cette partie, le comportement du MCP dans des cavités en silicium est étudié au moyen
d’échantillons contenant du MCP et de I'air. Cette étude a pour objectif d’identifier qualitativement
les forces dominantes modifiant la position du MCP au sein de la cavité lorsqu’il est liquide. Une
analyse plus fine permet ensuite de comparer les distributions réelle et apparente du MCP dans la
cavité.

4.1.1 Echantillons testés

Le comportement du MCP dans la cavité en silicium est étudié au moyen de six échantillons de
type Si-MCP-Si ayant des profondeurs de cavité différentes (50, 100 et 150 um environ). Leurs
caractéristiques sont synthétisées dans le tableau 4-1. Les plaques « base » et « capot » sont en
silicium, de surface 20 x 20 mm?, d’épaisseur 380 pm chacune ; elles sont scellées par un joint en SU-
8 d’épaisseur 8 um avant scellement, estimée a 5 um +/- 3 um aprés scellement (figure 4-1).

Tableau 4-1. Caractéristiques principales des échantillons Si-MCP-Si permettant d’observer le comportement du
MCP dans la cavité en silicium.

Echantillon complet Cavité creusée
Echantillon Surface Epaisseur Si | Scellement, épaisseur Surface |Profondeur| Contenu
G2-0P-3-50 49+/- 2 um
G2-0P-4-50
G2-0P-3-100 5| 380+ 380 um SU8-2002, 5 )
101 +/- 2 um| MCP (+ air
62-0P-4-1001 %% 22 ™™ | (hors peinture) | 8,2um +/-1,2pumay | 10X 10MM /=21 (+air)
G2-0P-3-150 1494/ 2 um
G2-0P-4-150
*:ouvert pendant le transport. av :avant scellement.

La plaque de base comporte une cavité creusée de surface 16 x 16 mm? ainsi qu’une couche de
0,2 um de nitrure de silicium (SiN), couche liée au procédé de fabrication de la cavité (cf. section
2.1.2). La profondeur totale de la cavité d’un échantillon est la somme de la profondeur de la cavité
creusée et de I"épaisseur du joint de SU-8; elle est ici de 54, 106 ou 154 um +/- 5 um. Etant donné
I'ordre de grandeur des épaisseurs en jeu, dans les cas ou la distinction n’est pas nécessaire, le terme
« profondeur de cavité » désigne indifféremment la profondeur totale de la cavité ou la profondeur
de la cavité creusée dans la suite de ce rapport.
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Figure 4-1. Schéma des échantillons Si-MCP-Si testés. La distribution du MCP dans la cavité variant d’un
échantillon a I’autre, celui-ci n’est pas représenté. Echelle des épaisseurs non respectée.

Le remplissage complet des cavités avec le MCP n’a pas été possible du fait de la forte
tendance au débordement du MCP liquide lors du scellement a 155 °C (effectué au CEA). Le MCP a en
effet une mouillabilité élevée avec le joint de SU-8 et le silicium. De I'air est donc présent dans
I’ensemble des échantillons testés.

Les échantillons sont peints avec 12 couches de peinture Jelt noir mat 700 °C sur seulement
deux coins par face, a I'image de I’échantillon G2-0P-4-150 sur la figure 4-2 (images VIS). La masse de
peinture représente moins de 1 % de la masse totale de I’échantillon. Cette épaisseur de peinture est
opaque aux IR et son émissivité connue permet d’accéder a sa température. Le silicium étant semi-
transparent dans le domaine spectral de la caméra IR (Annexe C p. 220), il est possible d’observer a
travers le silicium non peint le MCP, la cavité délimitée par ses bords, ainsi que les coins peints sur la
face opposée a la face visualisée (image IR sur la figure 4-2).

Co6té capot (VIS) Coté cavité (VIS) Co6té cavité (IR)
Peinture Peinture
Si Bord cavité
Si + SiN MCP

X
Peinture vue par semi-transparence

Figure 4-2. Images dans le visible (VIS) et I’infrarouge (IR) de I’échantillon G2-0P-4-150 peints sur deux coins
par face. Pour I’image IR, 1’échantillon est a température homogéne et supérieure a la température ambiante. La
croix désigne le méme coin de I’échantillon pour les trois images.

Sur les images IR, plus le niveau de gris est clair, plus la luminance mesurée par la caméra IR
est élevée. Le MCP de la figure 4-2 étant a la méme température que le silicium, on peut en déduire
que I'émittance du MCP est plus élevée que celle, tres faible, du silicium T3D dans le domaine
spectral de la caméra IR.

4.1.2 Organisation et comportement du MCP dans la cavité

Dans cette section, I"’écoulement du MCP au sein de la cavité est étudié afin d’identifier les
forces dominantes auxquelles le MCP est soumis dans des cavités de différentes épaisseurs
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dépourvues de NTC. A I'exception de G2-0P-4-100 non testé pour cause de scellement cassé, tous les
échantillons Si-MCP-Si du tableau 4-1 ont été chauffés en position verticale puis maintenus a une
température d’environ 95 °C, soit au-dela de la température de fin de fusion du MCP, avant d’étre
refroidis a la température ambiante. La figure 4-3 présente I'évolution temporelle de la position du
MCP pour quatre des cing échantillons testés, G2-oP-3-150 ayant un comportement similaire a G2-
oP-4-150.

Dans la cavité, le MCP liquide est soumis a deux types de forces : gravitaire et capillaire. Une
force de frottement visqueux s’ajoute lorsque le MCP est en mouvement. Dans les cavités de
profondeur 100 et 150 um, le MCP s’écoule systématiquement dans le sens de la gravité, et ce
indépendamment de l'orientation initiale de I’échantillon (des tests non présentés ici ont été
effectués avec G2-oP-4-150 dans trois positions initiales différentes). La force gravitaire est donc
supérieure a la force capillaire pour ces cavités chauffées a environ 95 °C. En effet, pour une surface
apparente donnée de MCP liquide, le ratio force gravitaire / force capillaire augmente avec la
profondeur de la cavité. Cependant, les forces capillaires ne sont pas totalement négligeables méme
dans les cavités de 150 um puisque le niveau de MCP n’est pas parfaitement horizontal, méme apres
plusieurs dizaines de secondes a Iétat liquide a 95 °C : deux ménisques sont présents sur les bords et
la ligne de niveau du MCP est légérement courbée et inclinée (figure 4-3, G2-0P-4-150, image 6L).

Dans I'échantillon G2-0P-3-50, le MCP coalesce localement pour former des gouttes lors de la
fusion (image 2L sur la figure 4-3) avant de migrer partiellement vers un des coins bas de la cavité,
une partie du MCP au centre de la cavité restant proche de sa position initiale (images 3L et 4S sur la
figure 4-3). Dans I’échantillon G2-0P-4-50, la phase de coalescence est encore plus réduite et on
n’observe pas d’écoulement macroscopique du MCP. On peut en déduire que dans les cavités de
50 um, pour une température d’environ 95 °C, les forces capillaires sont dominantes. En effet, plus la
profondeur de la cavité est faible, plus les forces capillaires ont un effet sur I'organisation du MCP au
sein de la cavité. La légere différence de comportement du MCP entre les échantillons G2-0P-3-50 et
G2-0P-4-50 peut étre expliquée par des différences au niveau de la profondeur exacte de cavité, de
la courbure des parois en silicium et de la disposition initiale du MCP plus ou moins propice a la
coalescence sous forme de grosses gouttes.

En conclusion, le MCP liquide est soumis a des forces gravitaires et capillaires, ces derniéres
étant prédominantes lorsque la profondeur de cavité diminue a 50 um, autrement dit lorsque le
confinement du MCP augmente, tandis que les forces gravitaires dirigent [|’écoulement
macroscopique du MCP dans le sens de la gravité pour des cavités plus profondes. Ces observations
sans NTC permettent d’anticiper le fait que la position du MCP ne va que peu évoluer dans des
structures de dimensions caractéristiques faibles comme les structures de NTC du projet T3D,
sachant que les NTC empéchent la visualisation IR de ce type d’écoulement de faible amplitude.
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Figure 4-3. Echantillons Si-MCP-Si disposés verticalement et chauffés jusqu’a fusion compléte du MCP puis
refroidis jusqu’a solidification compléte du MCP. Images IR amont (ici c6té capot) et aval (ici coté cavité) a
différents instants pour trois profondeurs de cavité. Le contraste des images a été augmenté afin de mieux
distinguer le MCP.

4.1.3 Etude de la possibilité d’estimer la masse de MCP par voie optique

La surface apparente de MCP est définie comme la surface de luminance supérieure (gris plus
clair) a la luminance de la cavité seule (gris plus foncé) sur les images IR sur la figure 4-3. La mesure
de cette surface apparente associée a la profondeur de la cavité donne potentiellement une
information sur la quantité de MCP présent dans I'’échantillon. En effet, pour un nombre important
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d’échantillons, la masse de MCP introduite n’a pas pu étre déterminée précisément par le CEA entre
autres a cause des fuites de MCP liquide lors du scellement. La quantité de MCP est pourtant une
information capitale pour le projet T3D car elle est directement liée a la capacité d’écrétage
thermique de I'amortisseur. Son estimation par un simple diagnostic optique représente donc une
perspective intéressante.

4.1.3.1 Epaisseur locale du MCP

Lorsque du MCP liquide initialement en contact avec les deux parois de la cavité passe a I’état
solide, il se rétracte et ne reste alors en contact qu’avec une des deux parois. Ce phénomene
explique les images IR du MCP solide en « négatif » entre les vues amont et aval sur la figure 4-3
(phénomene bien visible sur les images 1S et 7S de G2-oP-4-150, invisible pour I'image 3S de G2-oP-
4-50, moyennement visible sur les autres images « S »). Cette différence de luminance mesurée par
la caméra IR selon qu’une couche d’air est présente ou non entre le MCP et le silicium n’est pas due a
I"absorption du signal IR par la fine couche d’air en question, négligeable, mais a la transmission IR de
I'interface MCP/air/Si moindre que celle de I'interface MCP/Si.

Lorsque la quantité de MCP est insuffisante localement, le MCP liquide peut lui aussi n’adhérer
gu’a une seule paroi, et cela méme dans les cavités de 50 um. En effet, le MCP déja peu visible dans
la zone centrale des images aval 2L et 3L de la cavité G2-oP-3-50 (figure 4-3) ne I'est plus dans les
images amont correspondantes, contrairement au MCP en zone périphérique de la cavité, visible sur
les images amont et aval. Ceci traduit le fait que le MCP liquide est de faible épaisseur au centre de la
cavité G2-oP-3-50 et qu’il n’est en contact qu’avec une seule des parois de la cavité. Dans ce cas, son
épaisseur étant inconnue, la surface apparente du MCP ne donne pas d’indication sur la quantité de
MCP correspondante. Une variation de I'épaisseur locale de MCP dans la cavité entraine une
variation de sa surface apparente.

4.1.3.2 Porosité du MCP

Des bulles d’air présentes au sein du MCP peuvent disparaitre lorsqu’elles atteignent
I'interface air/MCP (images 2L-4L de I’échantillon G2-0P-4-150 sur la figure 4-3). A l'inverse, des
zones semblant correspondre a de I'air peuvent apparaitre sur les images IR (échantillons G2-oP-3-
50, G2-0P-4-50 et G2-0P-3-100). Ceci peut s’expliquer par la coalescence de bulles d’air initialement
trop petites pour étre vues a la caméra IR, c’est-a-dire d’un diamétre inférieur au pixel de I'image IR
valant ici 0,35 mm de c6té, alors qu’il existe en réalité des bulles de diametre inférieur a 0,1 mm
(figure 4-4). Une deuxiéme explication a cette diminution de la surface apparente de MCP est la
possible augmentation de I'épaisseur locale du MCP discutée en section précédente.
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Vue inclinée Vue normale

Bord cavité

MCP sur

McCP bord cavité
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Figure 4-4. Vue sous deux angles différents de 1’intérieur de I’échantillon G2-0P-4-100. Le MCP forme un
disque contenant des bulles d’air de différents diamétres, allant ici du millimétre & moins d’un dixieme de
millimétre (un pixel correspondant & un carré de 0,05 mm de c6té sur la photo en vue normale, les bulles de
diamétre inférieur a cette longueur n’y sont pas visibles).

4.1.3.3 Débordement du MCP

Le MCP liquide a une forte tendance a déborder de la cavité pour venir se loger dans
I'interstice entre le capot et la base vers le joint SU-8. Ceci est d(i a la bonne affinité du MCP avec la
SU-8 et le silicium ainsi qu’aux forces capillaires élevées dans cet interstice de faible épaisseur. Ce
comportement est illustré sur la figure 4-4 ol I'on voit du MCP jusque dans la zone de scellement (la
contamination de la résine SU-8 par du MCP liquide lors de I'étape de scellement a 155 °C au CEA a
causé la casse de cet échantillon pendant son transport). Le stockage de MCP sur les rebords de la
cavité lors de I'’écoulement de celui-ci diminue la quantité apparente de MCP dans la cavité.

4.1.3.4 Conclusion

Les différents phénomenes évoqués ci-dessus expliqguent pourquoi la quantité apparente de
MCP observée par IR peut varier au cours du temps. Ainsi la surface apparente relative de MCP (ratio
de la surface apparente de MCP et de la surface de la cavité) passe de 0,3 a 0,2 entre les images 1S et
5L de I’échantillon G2-0P-3-100 sur la figure 4-3, et ce avant méme que le MCP n’ait atteint les bords
de la cavité. Pourtant la masse de MCP réellement présente dans la cavité ne varie pas. Les quantités
apparente et réelle de MCP différant notablement du fait des inconnues que sont la porosité,
I’épaisseur locale du MCP et la quantité de MCP stockée dans les bords de la cavité, les images IR ne
permettent donc pas de déterminer la masse de MCP présent dans I’échantillon.

4.1.4 Conclusions

Les images IR du MCP dans la cavité permettent d’analyser qualitativement I’écoulement de
celui-ci et d’en déduire les forces dominantes en présence, gravitaires ou capillaires, en fonction de la
profondeur de cavité. Ces observations permettent de prédire I'absence de mouvements
macroscopiques du MCP liquide en présence des structures en NTC. La visualisation IR des
échantillons Si-MCP-Si montre aussi que la répartition du MCP dans la cavité est hétérogene avant
comme apreés la fusion de celui-ci. Cependant, ce contréle optique de la distribution du MCP dans la
cavité ne permet pas d’analyse quantitative comme la détermination de la masse du MCP du fait de
I’absence de corrélation entre les distributions apparente et réelle du MCP.
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4.2 Analyse des propriétés du scellement

Le scellement entre les deux plaques en silicium est un élément essentiel pour la tenue
mécanique des amortisseurs thermiques T3D. Or, ce scellement s’est rompu sur certains échantillons
T3D et des mesures de force d’arrachement conduites par le CEA ont montré que la solidité de celui-
ci est un point critique dans le projet T3D. Dans cette partie, une méthode d’estimation de la
résistance thermique entre les plaques de silicium de I'amortisseur R est proposée. Cette méthode
permet d’obtenir un ordre de grandeur de Ry lorsque la méthode décrite dans la section 3.2.1 n’est
pas applicable, par exemple pour des échantillons Si-Air-Si dont la montée en température en face
aval n’est pas uniforme. Cette méthode d’estimation est ensuite mise a profit pour évaluer la qualité
du scellement de différents échantillons. Enfin, I'influence du MCP sur la résistance thermique Ry est
abordée.

4.2.1 Estimation de la résistance thermique Ry a partir d’'une sollicitation créneau

La méthode flash ne peut pas étre utilisée dans le cas d’un échantillon dont la montée en
température en face aval est non uniforme. Par contre, il est possible d’estimer I'ordre de grandeur
de la résistance thermique totale de I'échantillon Ry a partir de la réponse thermique des faces
amont et aval a une sollicitation de type créneau (créneau laser de 18 s chauffant I’échantillon de
Tump A plus de 90 °C puis refroidissement jusqu’a Tyms).

Pour les mémes raisons qu’en 3.2.1, 'amortisseur est modélisé par une résistance thermique
Ry située entre les deux plaques de silicium amont et aval de capacités thermiques C,, et C,, et de
températures T,, et T,, uniformes. Contrairement a la méthode d’estimation par mesure flash, la
sollicitation thermique est un créneau laser long (18 s) et I'écart de température entre I’échantillon
et I'environnement vaut entre 30 et 80 K dans la plage de température étudiée. L'échange thermique
entre chaque plagque et I'environnement doit étre pris en compte et est décrit par les conductances
thermiques globales Gepy,am €t Genyay incluant les transferts radiatifs, convectifs et conductifs (figure
4-5). La source représente la puissance laser absorbée par I'amortisseur Q,;;, constante quelle que
soit sa température.

Tamp = CSt

Laser Ryr 1 1

- \ 4 Genv,am Genv,av
— Si Si

Qabs Rff

_L _ Tam Qtr

> Gewom ) Tam [ Tow ( Genvr = ® . 1
—>
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77 77

Figure 4-5. Mod¢le thermique de I’amortisseur soumis a un créneau laser long, refroidi par I’environnement et
constitué de deux plaques en silicium a température homogene séparées par une résistance thermique Ry

Q,, est la puissance thermique transférée de la plague amont vers la plaque aval. Elle peut étre
déterminée grace a un bilan thermique sur la plaque aval :
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dT,
Qur = (mcp)av d_;w + Genv,av(Tay — Tamp) (58)

La capacité thermique (mc,),, de la plaque aval est définie comme une fraction de la capacité
thermique totale, en I'occurrence la fraction massique de silicium aval :

_ Msi,av
(mcp)av B Msi,am + Msi,qv (mcp)mt (59)

Pour les échantillons contenant du MCP, I'effet du changement de phase est donc inclus dans
(mcp)av- La puissance transférée Q. est estimée en phase de chauffe car elle est quasi nulle en phase
de refroidissement, les températures T,,, et T,, étant alors quasi égales. La capacité thermique totale
(mcp):or €st donc elle aussi estimée en phase de chauffe a partir des équations (49) et (50).

Suivant les mémes hypotheses que pour le calcul de la température moyenne d’échantillon T,
en 3.1.1, les températures mesurées sur les zones peintes sont supposées étre représentatives des
températures des plaques en silicium correspondantes. Autrement dit, la résistance thermique de la
peinture et la résistance thermique d’interface entre la peinture et le silicium sont négligées, et la
température de chaque plaque en silicium est supposée uniforme. La température T,, est donc prise
égale a celle mesurée sur les zones peintes de la face aval de I'amortisseur.

Pour les échantillons dont les plagues amont et aval ont des dimensions externes différentes
(génération GO et G1), I'équation (38) permet d’estimer la conductance G, .. Pour le cas d’un
amortisseur comme G2-00-1-100 dont les plaques amont et aval sont de dimensions externes
identiques, et avec les hypothéses associées a I'équation (36), les conductances Gep,om €t Genyav
valent chacune la moitié de G,,,. La conductance G.,, ne dépendant que de la température et pas de
la phase du test (chauffe ou refroidissement), son estimation, plus aisée durant la phase de
refroidissement, est réalisée a partir de I'’équation (34). Les hypotheses associées a cette estimation
sont celles du bilan thermique présenté en 2.4.1. La conductance thermique entre la plaque aval de
G2-00-1-100 et son environnement vaut donc :

(mc ) dTm,ref
_ Geny _ 1 Pltotref dt (60)
Genv,av - 2 - _E

Tm,re f = Tamb

L’estimation de Q;, (éqg. (58)) et la mesure de la différence de température T, - T,, durant la
phase de chauffe permettent alors d’obtenir une estimation de la résistance thermique Ry en
fonction de la température moyenne d’échantillon 7, :

Tom — T,
Rep = am av (61)
Qtr

La figure 4-6 présente I'évolution de la résistance thermique totale Ry ainsi estimée pour
quelques échantillons représentatifs des types de courbes obtenues, dont G2-00-1-100. Les
résistances thermiques totales Ry sont relativement constantes en fonction de la température. Pour
I’échantillon G2-oP-4-150, on distingue une légere bosse aux alentours de 85-90 °C qui correspond au
pic de fusion du MCP (figure 3-3). Ceci montre que la répartition du MCP entre les plagues amont et
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aval de I'équation (59) n’est pas parfaite dans ce cas. Cependant, I'ordre de grandeur de la résistance
thermique ne s’en trouve pas changé. Du reste, 'autre échantillon contenant du MCP, G2-0P-4-50,
ne montre pas un tel biais.

9
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7
6
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m:z::s N WMM
2
1 —G2-00-1-100 —G2-00-2-150
. —G2-0P-4-50 —G2-0P-4-150
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T, [°C]

Figure 4-6. Illustration de la résistance thermique Ry estimée lors d’une sollicitation thermique de type créneau
pour quelques échantillons de génération G2 en fonction de leur température moyenne 7,

Une analyse de la précision de cette méthode d’estimation de Ry ainsi qu’une étude de sa
sensibilité a la position du MCP dans la cavité sont présentées en Annexe D p. 233. Il ressort que pour
des échantillons dont la résistance thermique totale Ry est élevée, autrement dit dans le cas ou les
temps de demi-montée en température sont élevés (t;,>150 ms), la résistance thermique Rg
estimée par la méthode présentée ici peut étre vue comme une valeur moyenne prenant en compte
I’éventuelle structure thermique 2D ou 3D de I'amortisseur, c’est-a-dire I'hétérogénéité des
résistances thermiques locales entre les plaques de silicium. L'étude de sensibilité montre quant a
elle que la méthode d’estimation de Ry est peu sensible a la position du MCP.

Cette méthode d’estimation de Ry est également comparée a celle décrite dans la section 3.2.1
(Annexe G). ll ressort que les ordres de grandeur des résistances thermiques estimées sont cohérents
dans les domaines de validité respectifs des deux méthodes.

En conclusion, la méthode présentée dans cette section permet d’estimer un ordre de
grandeur de la résistance thermique totale de I’échantillon Ry a partir de I'estimation d’une part de la
conductance thermique entre I’échantillon et son environnement G,,, en phase de refroidissement,
et d’autre part du flux transmis entre les plaques de silicium Q; durant la phase de chauffe d’une
sollicitation thermique de type créneau telle que pratiquée pour les mesures d’écrétage présentées
en 3.1. Cette méthode est utile lorsque la méthode d’estimation de Ry a partir d’'une mesure flash
(3.2.1) n’est pas applicable du fait d’'une montée en température hétérogeéne et/ou d’une face aval
non opaque. Elle est d’autant plus pertinente pour comparer des échantillons peints de la méme
maniere et présentant une structure thermique interne similaire car le biais sur la valeur de la
résistance Ry sera alors comparable entre les différents échantillons. C'est notamment le cas pour les
échantillons Si-Air-Si servant a I'étude du scellement dans la section suivante.
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4.2.2 Influence du scellement sur la résistance thermique entre plaques Ry

A I'exception des amortisseurs de génération GO dont les plaques en silicium sont reliées entre
elles uniquement par un tapis de NTC, tous les autres amortisseurs du projet T3D disposent d’un
scellement spécifique (adhésif ou résine SU-8, cf. 2.1.3.4) dans le but de lier mécaniquement les
plagues en silicium amont et aval. Dans cette section, la résistance thermique de différents
échantillons Si-Air-Si scellés avec de la résine SU-8 est estimée et la régularité du joint SU-8 est
évaluée. Le scellement a l'adhésif n’est pas étudié en détail car il concerne une minorité
d’échantillons prototypes.

Les six échantillons testés sont décrits dans le tableau 4-2. lls présentent quatre types de
scellements différant par le type de résine SU-8, I'épaisseur et le nombre de couches de SU-8
employées. Le cas de G2-00-1b-150 est particulier puisque suite a un décollement lors de sa
fabrication, de la résine SU-8 a été rajoutée manuellement et G2-00-1b-150 a été recollé avec une
épaisseur supplémentaire non mesurée de SU-8.

Tableau 4-2. Echantillons de type Si-Air-Si retenus pour 1’étude des propriétés conductrices du scellement.

Echantillon complet Cavité
Echantillon Surface Epaisseur Si | Scellement, épaisseur Surface |Profondeur| Contenu

G2-00-1-100 SU8-2002, 1x4 = 4 um av 100 pum
G2-00-2-100 380+ 380 um
G2-00-2-150 20 20 ,|(hors peinture) |SU8-2002, 3x4 = 12 um av 16x 16 2 Air
G2-00-1b-150| " X ° MM 5U8-2005, > 7 um ap* T 150 um

G3-00-14 380+ 150 um SU8-2005, inconnue

G3-00-15 (hors peinture)

av:avantscellement. ap : aprés scellement. * : épaisseur inconnue mais >7 um.

Ces six échantillons sont peints sur deux coins par face de la méme maniere que |'exemple
présenté sur la figure 3-6 a I'exception des capots de G3-00-14 et -15 qui sont peints sur une plus
grande surface. lls sont issus de trois lots de fabrication différents, chaque lot ayant été peint a un
moment différent : le premier lot comprend G2-00-1-100, G2-00-2-100 et G2-00-2-150, le deuxiéme
lot comprend G2-00-1b-150 et le troisieme lot comprend G3-00-14 et G3-00-15.

La figure 4-7 présente la valeur moyenne entre 60 et 90 °C de la résistance thermique entre les
plaques amont et aval Ry pour ces six échantillons Si-Air-Si. Le suffixe « t+6m » correspond a une
deuxiéme mesure de I’échantillon G2-00-1-100 six mois plus tard, le suffixe « cha.1 » correspond a la
premiére chauffe au CETHIL de G2-00-1b-150, « cha.2-4 » aux trois suivantes. Il ressort que la
résistance thermique entre plaques Rg varie d’un échantillon a I'autre et qu’elle peut aussi évoluer
dans le temps.
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Figure 4-7. Valeur moyenne entre 60 et 90 °C de la résistance thermique entre les plaques amont et aval de
silicium Ry estimée avec la méthode exposée en 4.2.1 pour les amortisseurs Si-Air-Si.

A priori, ces variations de résistance thermique Ry (dans le temps ou entre différents
échantillons) peuvent étre dues a des variations d’épaisseur d’air, du matériau de scellement et de
peinture ainsi gu’a une évolution des résistances de contact Si/SU-8.

La conductivité thermique de I'air étant inférieure d’un ordre de grandeur a celle du matériau
de scellement, la conduction de la chaleur par I'air présent entre les plagues de silicium dans la cavité
et a proximité du joint SU-8 est considérée comme négligeable. Ceci est confirmé par le fait que Ila
variation des résistances Ry mesurées expérimentalement n’est corrélée ni a la profondeur de cavité,
la résistance Ry des échantillons avec une cavité de profondeur 100 um (4 a 5,5 KW?) se situant
entre les différentes valeurs relevées pour les cavités de profondeur 150 pm (2,9 3 8,1 KW™), ni a
I’épaisseur de la lame d’air adjacente au scellement. Les variations de la résistance thermique totale
Ry ne sont donc pas liées a I'épaisseur d’air.

L’épaisseur de peinture est le deuxieme facteur jouant sur la valeur estimée de Ry car elle
influence notamment I'écart de température T,,-T,, mesuré. Les échantillons G3-00-14 et G3-00-15
sont théoriquement identiques et ils ont été peints ensemble, ce qui implique de faibles différences
d’épaisseur de peinture. Leurs résistances thermiques Ry mesurées similaires le confirment (figure
4-7). En revanche, les résistances Ry des échantillons G2-00-1-100, G2-00-2-100 et G2-00-2-150,
fabriqués et peints ensemble, sont trés différentes, cet écart n’étant pas imputable a I'épaisseur de
peinture similaire pour les trois échantillons. De plus, il n'a pas été constaté d’évolution des
caractéristiques de la peinture sur le silicium aprés seulement quelques cycles thermiques pour les
échantillons autres que G2-00-1b-150, ce qui montre que la peinture n’est pas liée a la variation de la
résistance Ry mesurée pour G2-00-1b-150 entre la premiéere chauffe et les suivante. La peinture n’est
donc pas I'élément expliquant les différences importantes de résistance thermique Ry mesurées
entre les échantillons Si-Air-Si de la figure 4-7.

Le seul facteur restant pour expliquer ces différences est le scellement SU-8 lui-méme. La
résistance thermique de conduction pure //(AS) du joint SU-8 vaut entre 0,1 et 0,5 K W™ pour une
épaisseur prise entre 3 et 12 um et une largeur de joint de 1,33 mm, ce qui est nettement inférieur
aux résistances Ry mesurées des échantillons d’épaisseur de SU-8 connue (4 & 8 KW™). Cet écart
n'est pas explicable par la seule incertitude de la méthode d’estimation de Ry employée. L'écart
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entre les valeurs de conduction pure et celles mesurées implique I'existence de résistances
thermiques de contact Si/SU-8 et le cas échéant SU-8/SU-8. En considérant que toute la résistance
mesurée Ry est due a une résistance thermique d’interface Si/SU-8 et avec une surface de contact
Si/SU-8 de 100 mm?, la résistance thermique de surface des échantillons testés vaut entre 3 10 et
810" m*K W™, ce qui est cohérent avec I'ordre de grandeur d’une résistance thermique de contact
classique (Lienhard, 2011).

Les phénomeénes causant les variations de résistance thermique Ry présentées sur la figure 4-7
sont explicités ci-dessous :

- L’épaisseur et la structure du joint SU-8 dépendent du nombre de couches déposées, du
procédé de dépodt de la SU-8 (enduction centrifuge ou tamponnage, cf. 2.1.3.4) et du type
de SU-8 employé (2002 ou 2005). L'épaisseur et le nombre de couches de SU-8 trois fois
plus élevés pour G2-00-2-150 que pour G2-00-2-100 et donc les résistances thermiques de
contact SU-8/SU-8 supplémentaires expliquent probablement en bonne partie sa
résistance thermique mesurée Ry deux fois plus élevée que pour G2-00-2-100.

- La reproductibilité du processus de scellement (conditions effectives de dépdt de la résine,
SU-8 2002 ou 2005, champs de pression et de température sur les plagues en silicium lors
de leur assemblage) est aussi une explication possible des différences de résistance Ry
entre échantillons, comme pour G2-00-2-100 et G2-00-1-100, pour lesquels les remarques
précédentes ne s’appliquent pas. Cette reproductibilité pourrait se traduire par une
structure de SU-8 (porosités, fissures) et un contact thermique entre la SU-8 et le silicium
variables d’un échantillon a I'autre et méme possiblement au sein d’'un méme échantillon,
comme cela est montré dans la suite.

- La résistance Ry du méme échantillon G2-00-1-100 testé a six mois d’intervalle varie peu
(de 4,9 4 5,5 KW™). Ceci semble indiquer qu’en I'absence de sollicitation thermique, les
résistances thermiques du scellement et de la peinture évoluent peu avec le temps.

- Les essais sur G2-00-1b-150 montrent toutefois une évolution suite a une sollicitation
thermique : sa résistance thermique Ry double quasiment entre la premiére chauffe et les
suivantes, pour rester constante ensuite. La peinture n’est pas en cause, comme discuté
précédemment. C’'est donc le changement de résistance thermique du joint SU-8 qui est
responsable de 'augmentation brutale de Ry. L’explication avancée par les partenaires de
I'IEMN et du CEA en charge de la réalisation du joint SU-8 est que la résine SU-8 aurait fini
de réticuler lors de la premiere chauffe au CETHIL, induisant un retrait local de SU-8 et
donc un décollement local entre la SU-8 et le silicium a certains endroits.

L'hypothese de la variabilité du joint SU-8 au sein d’'un méme échantillon est confirmée par
I'allure irréguliére du joint SU-8 en bordure de cavité sur I'image IR de G3-CP-5 (figure 4-8) ainsi que
par la porosité du dit joint évoquée ci-apres.
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Figure 4-8. Image infrarouge de la face aval de G3-CP-35.

L'hypothese de la possible porosité du joint SU-8 est confirmée par des essais réalisés avec
I’échantillon G2-0P-4-150 et pour lequel une fuite de MCP a été observée (figure 4-9). Le MCP est
liquide sur les trois images. Lorsque la température dépasse 100 °C environ, du MCP descend a
travers le joint SU-8 poreux pour venir former une goutte sous I'échantillon (image a 103 °C), et
remonte ensuite dans la cavité lorsque la température diminue, ceci avant d’atteindre la
température de début de solidification (image a 88 °C). L’apparition/disparition de cette goutte est
corrélée a une baisse/hausse du niveau de MCP dans la cavité, confirmant ainsi qu’il s’agit bien de
MCP passant de la cavité a I’extérieur de I'échantillon a travers le joint de SU-8. Les causes physiques
de cette descente/remontée (évolution des forces visqueuses, capillaires et de pression avec la
température) ne sont pas discutées ici. Cet essai montre que le joint de SU-8 peut étre poreux au
point de ne pas étre étanche au MCP liquide. Ce comportement n’a été observé que pour
I’échantillon G2-0P-4-150. Cependant, il n’est pas possible de tirer de conclusion sur I'étanchéité des
autres échantillons du projet T3D car tres peu d’entre eux ont été testés a plus de 100 °C selon
différentes orientations. De plus, le scellement de G2-0P-4-150 comporte deux couches de résine SU-
8 2002 déposées par enduction centrifuge. Il n’est donc pas forcément représentatif des échantillons
dont le scellement SU-8 différe (type de SU-8, épaisseur, nombre de couches, méthode de dépot, cf.
2.1.3.4 et Annexe H).

Bordure
cavité

MCP

Figure 4-9. Images IR et température moyenne 7, de I’échantillon G2-0P-4-150 lors d’une chauffe jusqu’a
103 °C suivie d’une phase de maintien a 103 °C durant 18 s puis d’un refroidissement.

Sur les 12 échantillons Si-Air-Si scellés a la résine SU-8 recgus par le CETHIL, 3 se sont ouverts
pendant le transport CEA-CETHIL et 2 se sont ouverts lors des manipulations au CETHIL, dont 1 lors
d’une manipulation douce et 1 lors d’'une manipulation involontairement brutale. Ce taux de rupture
de l'ordre de 1/3 met en lumiére la fragilité du joint SU-8 pour les échantillons T3D. La méthode
d’application de la résine par tamponnage utilisée par le CEA en fin de projet conduit a un joint SU-8
plus solide, semblant d’ailleurs correspondre a des résistances thermiques Ry plus basses pour les
échantillons Si-Air-Si concernés G3-00-14 et G3-00-15 (figure 4-7).
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L’hétérogénéité du joint SU-8 sur le pourtour du scellement, la porosité et la fragilité de celui-
ci pour certains échantillons confirment les hypotheses formulées précédemment pour expliquer les
propriétés thermiques variables du scellement SU-8 d’un échantillon a I'autre.

Des mesures flash effectuées avec de I'adhésif, non présentées ici, montrent que la résistance
thermique d’échantillons Si-Air-Si scellés a I'adhésif est du méme ordre voire supérieure a celle
d’échantillons scellés a la résine SU-8. Ceci n’est pas surprenant dans la mesure ou I'épaisseur de
I'adhésif est supérieure a celle du joint SU-8 (50-100 um contre 3-25um) tandis que leurs
conductivités thermiques et diffusivités thermiques sont du méme ordre de grandeur (tableau 2-3).
Les résistances de contact Si/adhésif sont donc également non négligeables.

En conclusion, la comparaison des résistances thermiques entre plaques Ry a permis de
montrer que le scellement SU-8 est déterminant dans la résistance thermique totale des six
échantillons Si-Air-Si testés. La résistance thermique du scellement SU-8 et donc la résistance totale
d’échantillon Ry sont principalement dues aux résistances thermiques de contact Si/SU-8 et le cas
échéant SU-8/SU-8, ces derniéres pouvant varier considérablement d’un échantillon a I'autre et au
sein d’'un méme échantillon. Ces variations sont dues a la variabilité du processus de fabrication du
joint SU-8 dans le cadre du projet T3D, induisant un nombre de couches et des épaisseurs de SU-8
variables d’un échantillon a I'autre, et a la reproductibilité de ce processus, pouvant générer des
hétérogénéités de structure au sein du joint SU-8. L'ordre de grandeur de la résistance thermique
totale estimée Ry des échantillons Si-Air-Si est cohérent avec celui d’une résistance thermique de
contact, et comme elle, sa valeur peut étre amenée a évoluer dans le temps.

4.2.3 Influence du MCP sur la résistance thermique entre plaques Ry

Dans cette section, l'influence du MCP dans la cavité sur la résistance thermique totale de
I’'amortisseur Ry est étudiée et comparée a celle des échantillons sans MCP de la section précédente.

Les échantillons Si-MCP-Si testés (tableau 4-3) sont comparables aux échantillons Si-Air-Si de
génération G2 de la section précédente (dimensions, peinture...) a trois différences pres: leurs
cavités sont partiellement remplies de MCP (taux de remplissage indiqué dans le tableau 4-3), la
profondeur de celles-ci va de 50 a 150 um selon I’échantillon, et le scellement SU-8 differe en termes
d’épaisseur et de nombre de couches. Les échantillons sont soumis a une sollicitation thermique
appliquée coté capot sous la forme d’un créneau laser de 18 s et la méthode d’estimation de la
résistance Ry est celle présentée en 4.2.1. Les trois premiers échantillons du tableau 4-2 et les cing
premiers du tableau 4-3, c’est-a-dire les échantillons de génération G2 de numéros distinctifs 1, 2, 3
et 4, ont été fabriqués au CEA et peints au CETHIL ensemble. Les échantillons de génération G2 de
numéros distinctifs 1b, 3b et 4b forment un deuxieme lot d’échantillons fabriqués et peints
ensemble. Les épaisseurs de peinture étant comparables pour les échantillons d’'un méme lot de
peinture, le biais induit par la méthode d’estimation de Ry présentée en 4.2.1 est comparable pour
ces échantillons.
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Tableau 4-3. Echantillons de type Si-MCP-Si servant a I’étude des propriétés conductrices du MCP.

Echantillon complet Cavité Taux de

Echantillon Surface Epaisseur Si | Scellement, épaisseur | Surface |Profondeur|remplissage

G2-0P-3-50 54%
50 um
G2-0P-4-50 55%
G2-0P-3-100 380 + 380 SU8-2002, 2x4 =8 um av 100 pm 27%
+
G2-0P-3-150 |20 x 20 mm? coHm 16 x 16 mm’ 32%
(hors peinture)

G2-0P-4-150 49%
G2-0P-3b-150 150pm 51%
020" SU8-2005, 7-13 um ap °
G2-0P-4b-150 56%

av:avantscellement. ap : apres scellement.

Les valeurs estimées des résistances thermiques totales Ry des sept échantillons Si-MCP-Si
sont comprises entre 2,5 et 3,7 K wt (figure 4-10), contre 2,9 a2 8,1 K w pour les six échantillons Si-
Air-Si (figure 4-7). Au sein de chaque lot d’échantillons fabriqués et peints ensemble, la résistance Ry
estimée est systématiquement plus basse pour les échantillons contenant du MCP. Ceci confirme que
le MCP remplagant I'air contribue a abaisser la résistance thermique totale des amortisseurs de type
Si-Air-Si de maniére notable. Cette plus faible résistance Ry des échantillons Si-MCP-Si tient a la
conductivité thermique du MCP (tableau 2-2) plus élevée d’un ordre de grandeur que celle de l'air
(0,026 W m™ K™).

La dispersion des valeurs de résistance thermique totale estimée Ry est également plus faible
pour les échantillons Si-MCP-Si que pour les échantillons Si-Air-Si. Cela peut étre di a la moindre
variabilité du scellement SU-8 entre les échantillons Si-MCP-Si (2 variantes pour 7 échantillons,
contre 4 variantes pour 6 échantillons Si-Air-Si) et/ou a la présence du MCP, meilleur conducteur
thermique que l'air, donnant ainsi un poids moindre au scellement SU-8 variable dans la résistance
totale entre les plaques de silicium.

_9
L8
=7
=6
g5
5 4
33 -
[ =
52 -
zo 1 ] l E
©
w0 -
e Q Q O N} N) N) Q
S 5 ¥ Ny Y Y YWY
& S G SO SN
¥ y 4 4 33 o\
© & & & @ °

Figure 4-10. Valeur moyenne entre 60 et 90 °C de la résistance thermique entre les plaques amont et aval de
silicium Ry estimée avec la méthode exposée en 4.2.1 pour les amortisseurs Si-MCP-Si.

La résistance thermique de conduction pure du joint SU-8 vaut entre 0,2 a 0,4 K W™ selon
I’épaisseur du joint pour les échantillons du tableau 4-3. Ces valeurs sont nettement inférieures aux
résistances thermiques totales estimées Ry correspondantes, ce qui traduit des résistances de
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contact Si/SU-8 et SU-8/SU-8 non négligeables, et probablement variables d’un échantillon a 'autre,
comme pour les échantillons Si-Air-Si de la section précédente.

En conclusion, I'estimation de la résistance thermique totale Ry pour les échantillons Si-MCP-Si
montre sans surprise que le MCP conduit mieux la chaleur que I'air pour des variations lentes de
température comme c’est le cas lors des sollicitations de type signature thermique (< 10 K s™).

4.2.4 Conclusions

La méthode d’estimation de la résistance thermique entre les plaques de silicium Ry présentée
en 4.2.1 est utilisée lorsque la méthode flash présentée en 3.2.1 n’est pas applicable. Cette méthode
ne livre qu’un ordre de grandeur surestimé de Ry mais elle permet une bonne comparaison de la
résistance thermique totale Ry d’échantillons a I'architecture similaire, la comparaison étant plus
précise lorsqu’ils sont issus du méme lot de fabrication et de peinture.

Cette méthode est mise a profit pour contréler la qualité du scellement reliant les deux
plagues en silicium des échantillons Si-Air-Si. La comparaison des résistances thermiques totales Ry
de ces échantillons Si-Air-Si a permis de mettre en évidence que la résistance thermique due au
scellement SU-8 est trés variable d’un échantillon a l'autre du fait de la variabilité et de la
reproductibilité du scellement SU-8. Les résistances thermiques d’interface (Si/SU-8 et SU-8/SU-8
dans le cas de joints SU-8 multicouches) peuvent étre prédominantes dans le transfert thermique par
le scellement.

La méthode d’estimation de Ry appliquée aux échantillons Si-MCP-Si montre sans surprise que
le MCP abaisse leur résistance thermique totale Ry par rapport a leurs homologues de type Si-Air-Si
du fait de la conductivité thermique du MCP supérieure a celle de I'air.

Dans la section suivante, une autre méthode de controle non destructif est développée pour
analyser un point fondamental du projet T3D : la résistance thermique d’interface Si/NTC.

4.3 Evaluation de la résistance thermique d’interface Si/NTC par
diagnostic optique

Les caractérisations thermiques de la partie 3.2 ont permis de montrer que les résistances
thermiques d’interface entre les NTC et les plaques de silicium sont prépondérantes dans la
résistance thermique totale de I'amortisseur. Cependant, ces résultats ne permettent pas de
connaitre I'importance respective de chacune des deux résistances thermiques d’interface Si/NTC
présentes en série dans I'amortisseur. Dans cette partie, une méthode est donc développée afin
d’identifier la plus élevée des deux résistances thermiques d’interface Si/NTC. Puis une autre
méthode de diagnostic optique permettant d’évaluer la qualité du poingonnement Si/NTC est
développée. Ces méthodes reposent sur la connaissance des propriétés optiques IR des matériaux
constitutifs de I'amortisseur qui sont déterminées dans la section suivante.

4.3.1 Propriétés optiques IR des constituants de I'amortisseur

Les méthodes d’évaluation de la résistance thermique d’interface Si/NTC exposées en 4.3.2 et
en 4.3.3 reposent sur la visualisation infrarouge d’un amortisseur non peint ou partiellement peint
durant une sollicitation thermique. Le silicium des plaques étant semi-transparent dans I'infrarouge
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et le comportement optique du tapis de NTC et des différentes couches minces présentes dans
I"amortisseur T3D étant inconnu a priori, il est important de déterminer leurs propriétés optiques IR.

Les échantillons devant permettre cette détermination doivent étre non peints et ils doivent
comporter les deux types d’interfaces Si/NTC rencontrées dans les amortisseurs T3D:
Si/Ti/Au/In/Au/Ti/NTC ou «interface de poinconnement », et Si/Al,0;/Fe/NTC ou « interface
catalytique ». Les amortisseurs comportant les deux types d’interface sont ceux de génération GO et
G1. Au moment de cette étude, les seuls échantillons non peints de génération GO ou G1 étaient les
amortisseurs G1-Co-6, G1-CP11 et G1-CP-12 (tableau 4-4). Ces trois échantillons ont été fabriqués au
méme moment par le CEA. lls sont composés d’une grande plaque et d’une petite plaque en silicium
d’épaisseur 550 um chacune, entre lesquelles se trouve un tapis de nanotubes de carbone (NTC)
alignés verticalement.

Les différentes étapes de fabrication de ces échantillons de génération G1 sont décrites dans le
chapitre 2 (figure 2-3). En résumé, une couche d’alumine (Al,O3;) d’épaisseur 10 nm puis une couche
catalytique de fer (Fe) d’épaisseur 1 nm sont déposées sur la petite plaque en silicium sur laquelle
croissent ensuite les NTC. Une fois leur croissance terminée, une couche de 20 nm de titane (Ti) et
une de 100 nm d’or (Au) sont déposées sur le tapis de NTC. Un adhésif double-face d’épaisseur
100 um est appliqué autour du tapis de NTC. Afin de « poingonner » le tapis de NTC dans la grande
plagque en silicium, celle-ci recoit au préalable une couche de 20 nm de titane (Ti) et une de 100 nm
d’or (Au), puis une couche d’indium (In) d’épaisseur 0,5 um. Les deux plaques en silicium ainsi
préparées sont ensuite pressées I'une contre |'autre pour former I'amortisseur G1-Co-6 (figure 4-11).
Les amortisseurs G1-CP-11 et G1-CP-12 sont fabriqués de la méme maniére que GI1-Co-6, a la
différence qu’ils contiennent du MCP en plus.

Tableau 4-4. Caractéristiques principales des échantillons pour lesquels la résistance thermique d’interface
Si/NTC dominante est recherchée.

Interface Si/NTC NTC
Echantillon | EpaisseurSi [Scellement amont aval Densifiés | Structure MCP
G1-Co-6 550 4550 Adhésif Réseau Non
+ ) )
G1-CP-11 OHM | 9659pC | Ti/Au/In/Au/Ti| Al203/Fe | Non Sur tapis
(hors peinture) | | de trous -
G1-CP-12 ép. 100 um Autour tapis

Le procédé d’intégration du MCP varie entre G1-CP-11 et G1-CP-12 : le MCP est déposé puis
fondu sur le tapis de NTC pour G1-CP-11 tandis qu’il est déposé et fondu entre le tapis de NTC et
I'adhésif pour G1-CP-12, de maniére a ne pas imbiber de MCP I'extrémité des NTC destinée a étre
poingonnée. Les photographies de la figure 4-12 montrent les plaques en silicium ainsi préparées
avant et apres scellement. La forme de ces échantillons et de leurs constituants (tapis de NTC,
adhésif, couche indium/or/titane...) est irréguliére du fait de leur caractére prototype.
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Figure 4-11. Coupe schématique des échantillons G/-CP-11 et GI-CP-12 non peints (échelle non respectée) et
schéma des résistances thermiques aux interfaces Si/NTC. G1-Co-6 a la méme structure mais sans MCP.
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Figure 4-12. Petites (« Si-Top ») et grandes plaques (« Si-Bottom ») de G/-Co-6, GI-CP-11 et GI-CP-12 avant
et apres scellement (photographies CEA). Le tapis de NTC apparait doré car il est recouvert de Ti/Au.

Le montage expérimental utilisé est tel que décrit dans la figure 2-14. Le laser chauffe
uniformément la grande plaque de I’échantillon. Pour les trois échantillons testés comme pour tous
les amortisseurs composés de deux plaques en silicium de surfaces différentes, la face amont
correspond a la grande plaque afin de ne pas chauffer la plague aval avec le laser. Les essais sont
réalisés a température ambiante (20 °C).
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Dans la bande de longueur d’onde de la caméra IR, le silicium est semi-transparent (Annexe C
p. 220). Dans les zones non peintes des échantillons, la luminance L. vue par la caméra IR est
composée de I'émission propre des différents matériaux plus ou moins absorbée par les matériaux
traversés ainsi que de la réflexion de I’'environnement. Ces différentes contributions mesurées par la
caméra IR sont illustrées dans la figure 2-12 et expliquées plus en détail en 2.2.2.4.

Les thermogrammes de I"échantillon G1-Co-6 non peint sont analysés afin de déterminer les
propriétés optiques des différents constituants de |'amortisseur. Une premiere sollicitation
thermique sous la forme d’un créneau laser de durée 1s est appliquée a G1-Co-6. L'emplacement
des zones de mesure IR est défini sur la figure 4-13. Les luminances mesurées (en Digital Level « DL »,
grandeur proportionnelle a la luminance) et donc les températures correspondantes augmentent
pendant la durée de la sollicitation laser (figure 4-14). Environ 1 s apreés la fin de la sollicitation, soit a
t=2s, ces luminances et donc ces températures se stabilisent vers leurs valeurs finales.

Les images IR de la figure 4-13 sont prises a t = 2,6 s. Sur ces images, le gradient thermique di
au refroidissement de I’échantillon par convection naturelle n’est pas visible (on ne voit pas
d’évolution de la luminance selon la direction verticale) donc il peut étre considéré comme
négligeable. De la méme maniére, le gradient thermique d{ au refroidissement par conduction dans
les pattes du porte-échantillon, également invisible sur I'image, peut étre considéré comme
négligeable (les trois zones sombres sur chaque image IR correspondent aux pattes métalliques du
porte-échantillon lui-méme). En I'absence de gradients thermiques et d’évolution temporelle de la
température, on peut donc considérer que la température est homogene dans tout I'échantillon a
partirde t=12s.

La forme du tapis de NTC de G1-Co-6 (zone dorée dans I'image VIS sur la figure 4-13) est
aisément reconnaissable dans l'infrarouge : c’est la zone de plus forte luminance dans I'image IR aval
de la figure 4-13. La température étant homogéne au sein de I’échantillon G1-Co-6 a cet instant, c’est
donc le tapis de NTC qui est visible par semi-transparence a travers le silicium et la couche
catalytique Al,Os/Fe de la petite plaque en silicium. Ceci est cohérent avec le fait que les tapis de NTC
sont connus pour étre de bons corps noirs dans I'infrarouge (Mizuno et al., 2009).

De la méme maniere, en comparant I'image de G1-Co-6 dans le visible et celle dans
I'infrarouge (figure 4-13), il est possible de distinguer I’adhésif autour du tapis de NTC a travers les
plagues en silicium amont et aval.

La zone centrale carrée de faible luminance visible en face amont et délimitée par I'adhésif
correspond a la couche métallique de poinconnement Ti/Au/In/Au/Ti. Elle est opaque aux
infrarouges sur la gamme 2-5 um car le tapis de NTC n’est pas visible a travers celle-ci. Son émissivité
n’est pas élevée car la luminance mesurée sur cette zone est la plus faible de toute la face amont.
Cette couche métallique peut donc étre assimilée a un miroir opaque (opacité, faible émissivité et
donc forte réflectivité) reflétant le milieu ambiant plus froid que I’échantillon lors de cette mesure.
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Figure 4-13. Images infrarouges (IR) : échantillon G7/-Co-6 a température homogéne et supérieure a la
température ambiante, échelle de luminance en DL et zones de mesures associées n° 1, 2, 4, 5 et 6. Amont : c6té
grande plaque ; aval : c6té petite plaque. Image visible (VIS) : petite plaque de G/-Co-6 avant scellement
(photographie CEA).

La différence de luminance mesurée pour le silicium de la grande plaque selon qu'il est
observé par I'amont ou par I'aval s’explique par une différence d’état de surface et par la possible
présence d’un reliquat de métal sur le c6té aval de la grande plaque. En effet, ce co6té aval a été raclé
au scalpel lors de la fabrication afin d’enlever la couche de Ti/Au/In sur la zone périphérique, zone
qgue I'on observe directement avec la caméra IR c6té aval, tandis que le c6té amont de la grande
plaque de silicium n’a subi aucun traitement particulier.
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Figure 4-14. Evolution temporelle des luminances mesurées dans les différentes zones de G/-Co-6 pendant et
apres un créneau laser de durée 1 s.

En plus du niveau de luminance, la forme des thermogrammes permet également d’accéder
aux propriétés optiques de certains constituants de I'amortisseur. Pour illustrer cela, un second essai
est pratiqué dans les mémes conditions que le premier mais avec un créneau laser durant seulement
10 ms, c’est-a-dire avec un flash laser. La fréquence d’acquisition de la caméra IR est de 654 Hz. Les
zones de mesure restent celles définies sur la figure 4-13. Pour une sollicitation flash de durée
infiniment courte, le temps théorique de demi-montée en température du silicium d’épaisseur
550 um est de 0,46 ms, soit un temps court devant la durée réelle du flash. La température au sein
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des plaques en silicium peut donc étre considérée comme homogene selon la direction de I'épaisseur
durant toute la durée de I'essai. De la méme maniere, du fait de leur grande conductivité thermique
et de leur faible longueur (environ 100 um), les NTC sont considérés comme étant a température
homogene sur toute leur longueur durant I'essai.

Les thermogrammes des zones de mesure n° 2 et 6 sont tracés sur la figure 4-15. Pour rappel,
les différentes contributions IR vues par la caméra IR en provenance de I'échantillon sont explicitées
dans la section 2.2.2.4 et |la luminance vue par la caméra IR Ly e S’ écrit :

LA)l,vue = ngA(TSi) + bLOA/l(Tderriére Si) + gLOA/l(Tamb) (62)

avec L%, la luminance du corps noir entre 2,5 et 5,5 um et les constantes (f, b, g) € ]0; 1[3.

La zone n° 6 correspond a I'adhésif vu a travers le silicium aval et possiblement au silicium
amont vu a travers le silicium aval et I'adhésif. La luminance mesurée dans la zone n°® 6 montre un
saut au moment du flash. Ce saut est en réalité une montée rapide de la luminance pendant la durée
du flash, comme celle observée en face amont de G3-Co-9 (figure 3-13). Dans la suite de I’étude,
nous appelons « composante amont » I'émission des objets situés en amont des résistances
thermiques principales de I’échantillon. Le signal de la zone n°6 contient donc une composante
amont. Ceci ne peut venir ni de la composante fLOM(TSl-) de I'équation (62), due a I’émission du
silicium aval, de type aval, ni de la composante gLOM(Tamb) due a I'’environnement, constante. La
composante amont du signal est donc due a I'émission des objets derriere le silicium aval : adhésif
et/ou silicium amont. Elle est comprise dans le terme bLOM(Tdem-ére si) de I'équation (62).

La zone n° 2 correspond au tapis de NTC vu a travers le silicium aval et, si le tapis de NTC n’est
pas opaque aux IR, a la couche métallique de poinconnement vue a travers le silicium aval et le tapis
de NTC. Au contraire de la zone n° 6, la luminance mesurée dans la zone n° 2 ne montre pas de saut
(figure 4-15). Autrement dit, la luminance mesurée dans la zone n° 2 ne contient pas de composante
amont. Le terme bLOM(Tderriére si) de I'équation (62) est donc ici de type aval, ce qui signifie que le
tapis de NTC est opaque aux infrarouges, la couche de poinconnement déposée sur le silicium amont
n’étant pas visible a travers le tapis de NTC.

6

2

10 ms flash —6 - zone adhésif, aval

Luminance relative [DL]

—2 -zone NTC, aval

-0,2 0 0,2 0,4 0,6 0,8 1
Temps [s]

Figure 4-15. Evolutions comparées de la luminance mesurée dans la zone n° 2 « NTC aval » et dans la zone n° 6
« adhésif aval » de G1-Co-6 lors d’un flash laser de durée 10 ms.
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Ces observations sont confirmées par les thermogrammes mesurés lors de la premiére
sollicitation laser de 1 s (figure 4-14). Le thermogramme de la zone n° 2 est typique d’une face aval,
avec une dérivée temporelle continue et une augmentation continue de la luminance jusqu’a
atteindre la température finale. Les zones n° 1, 4 et 5 révelent logiquement des thermogrammes de
type amont, avec une dérivée temporelle discontinue au moment de I'arrét du laser, arrét suivi d’'une
luminance décroissante a mesure que la chaleur passe de la plague amont a la plaque aval. Quant a
la zone n° 6, elle comprend une composante de type face aval (la luminance continue a monter apres
la fin de la sollicitation laser) et une composante de type face amont (discontinuité de sa dérivée
temporelle a la fin de la sollicitation laser).

En conclusion, sur la bande de longueur d’onde de la caméra IR (2-5 um), il a été montré que :

- Lesilicium « T3D » et la couche catalytique Al,Os/Fe sont semi-transparents.

- Le tapis de NTC est opaque et d’émissivité plutot élevée. Son comportement radiatif tend
donc vers celui du corps noir, conformément a la littérature.

- La couche métallique Ti/Au/In/Au/Ti est opaque et d’émissivité plutdt faible. Elle peut
donc étre assimilée a un miroir opaque.

La connaissance de ces propriétés optiques est indispensable pour analyser correctement les
images IR enregistrées lors des essais présentés dans la suite.

4.3.2 Localisation de la résistance thermique d’interface Si/NTC dominante

Il a été montré dans la partie 3.2 que les deux résistances thermiques d’interface Si/NTC entre
le tapis de NTC et les plaques de silicium amont et aval constituent les résistances thermiques
majeures de I'amortisseur. La méthode de localisation de la résistance thermique d’interface Si/NTC
principale présentée dans cette section a été développée a un moment du projet T3D ou tous les
amortisseurs étaient encore dotés de deux interfaces Si/NTC différentes aux deux extrémités du tapis
de NTC: une interface Si/Al,03;/Fe/NTC coté catalyseur, et une interface Si/Ti/Au/In/Au/Ti/NTC du
cOté ol les NTC sont poingonnés. L’objectif était alors de déterminer si une résistance thermique
d’interface est prépondérante par rapport a I'autre, et si oui, laquelle. Pour ce faire, I’évolution du
rayonnement IR mesuré sur les deux faces de I'amortisseur est analysée a la lumiére des propriétés
radiatives IR des constituants de I'amortisseur déterminées en section 4.3.1. La méthode présentée
ici est illustrée avec les amortisseurs pour lesquels elle a été développée, a savoir G1-Co-6, G1-CP11
et G1-CP-12 (tableau 4-4).

Le contact thermique entre la couche de poingonnement Ti/Au/In et la grande plaque en
silicium est supposé parfait (T,, = Tsiam) car celle-ci a été déposée par PVD. La couche de
poingonnement étant opaque aux IR, le signal IR mesuré en face amont dans la région centrale
correspondant a la couche d’indium (zone n° 1 sur la figure 4-13) peut alors s’exprimer ainsi a partir
de I'’équation (62), pour un échantillon non peint :

LAA,vue,In = (f + b)LOA/l(TSi,am) + gLOA)l(Tamb) (63)

avec les constantes (f, b, g) € ]0; 1] propres a cette zone de mesure.
De méme, la couche mince catalytique Al,O/Fe est supposée avoir la méme température que
la plaque de silicium aval (T, = Ts;q)- Le tapis de NTC étant opaque et le silicium aval et la couche
182

Cette thése est accessible a I'adresse : http://theses.insa-lyon.fr/publication/2016LYSEI100/these.pdf
© [C. Kinkelin], [2016], INSA Lyon, tous droits réservés



catalytique étant semi-transparents aux IR, la luminance mesurée en face aval dans la région centrale
correspondant a la zone NTC (zone n° 2 sur la figure 4-13) s’écrit, pour un échantillon non peint :

LA)l,vue,NTC = (pLOAA(TSi,av) + BLOAA(TNTC) + VLOAA(Tamb) (64)

avec les constantes (¢, 8,7) € ]0; 1[2 propres a cette zone de mesure.

Les échantillons G1-Co-6, G1-CP-11 et G1-CP-12 sont testés en configuration non peinte (figure
4-12) avec le méme dispositif expérimental que dans la section précédente (figure 2-14). La
sollicitation thermique consiste en un créneau laser de durée 10 ms (flash) appliqué a la grande
plaque de I’échantillon initialement a la température ambiante.

L’évolution temporelle de la luminance Layye;m Mmesurée au centre de la face amont est
similaire pour les trois échantillons G1-Co-6, G1-CP-11 et G1-CP-12 (figure 4-16). La montée rapide de
la luminance pendant la durée du flash correspond a une augmentation rapide de la température de
la plaque amont de silicium Ty;,,,, comme observé pour la face amont de G3-Co-9 sur la figure 3-13.

6
Zone n° 1 - Indium vu par face amont
- 5
=}
o 4
2
=]
L 3
g
g 2
c
(5]
1
:E, —G1-Co-6
-0 —G1-CP-11
1 k= Flash 10 ms —G1-CP-12
-0,2 0 02 04 06 08 1 1,2 1,4 1,6

Temps [s]

Figure 4-16. Luminance Ly ., ;, mesurée dans la zone « indium » en face amont (zone n° 1 sur la figure 4-13)
des échantillons G7/-Co-6, GI-CP-11 et GI-CP-12 non peints lors d’un flash laser de 10 ms.

La luminance Laj e ntc mesurée en face aval de G1-CP-11 et G1-CP-12 (figure 4-17) augmente
de maniere quasi simultanée avec la luminance mesurée sur le silicium amont (figure 4-16), le
déphasage entre ces deux signaux étant inférieur a 5 ms. Ces thermogrammes sont de type amont.
La température ambiante T,,, étant constante, il résulte de I'équation (64) que c’est la température
de silicium aval Ty, et/ou la température du tapis de NTC Ty qui augmente de maniére quasi
simultanée avec Ts;,m. VU les dimensions et les propriétés thermiques de I'adhésif et du silicium
(Annexe C p. 218), un flux de chaleur passant par I'adhésif induirait un temps de montée en
température bien plus long pour Tg;,, que celui mesuré en face aval de G1-CP-11 et G1-CP-12. En
effet, le temps de demi-montée en température t;/, de I'adhésif d’épaisseur 100 pm est de 14 ms,
temps ne tenant pas compte des résistances de contact Si/adhésif. Ceci implique que le flux de
chaleur responsable de I'augmentation rapide de Layyenrc pour GI-CP-11 et G1-CP-12 passe
directement du silicium amont vers les NTC a travers la couche de poingonnement. L'augmentation
quasi simultanée de Tyrc avec Tsqn correspond donc a une résistance thermique d’interface au
poingonnement R,,; nettement plus faible que la résistance thermique d’interface au catalyseur R
pour G1-CP-11 et G1-CP-12.
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Une méthode d’estimation de la résistance thermique d’interface R,, a partir du déphasage
entre les thermogrammes du silicium amont Tg;,, et des NTC Ty lorsque celui-ci est faible est
présentée en Annexe E p.238. Cependant, le fait que les échantillons G1-CP-11 et G1-CP-12
contiennent du MCP ne permet d’estimer qu’une borne supérieure de R, excédant probablement
de plusieurs ordres de grandeur la valeur vraie correspondante. Ceci tient au fait que la masse de
MCP accompagnant la montée rapide en température des NTC est inconnue.

L’augmentation de la luminance Laj yenrc Mesurée en face aval est beaucoup plus lente pour
G1-Co-6 que pour G1-CP-11 et G1-CP-12 (figure 4-17). De plus, I'allure de la luminance Lajyyenrc de
G1-Co-6 est de type purement aval. Ces éléments impliquent une résistance thermique d’interface au
poingonnement R,,; élevée pour G1-Co-6.
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E —G1-Co-6
-0 —G1-CP-11
1 k= Flash 10 ms —Gl‘-CP-12
-0,2 0 0,2 04 0,6 0,8 1 1,2 1,4 1,6
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Figure 4-17. Luminance Ly; e y7c mesurée dans la zone « NTC » en face aval (zone n° 2 sur la figure 4-13) des
échantillons G/-Co-6, GI-CP-11 et GI-CP-12 non peints lors d’un flash laser de 10 ms.

Les échantillons G1-Co-6, G1-CP-11 et G1-CP-12 sont ensuite peints au CETHIL sur leurs deux
faces, a I'exception d’une fenétre de visualisation infrarouge permettant d’accéder au comportement
thermique du tapis de NTC par semi-transparence a travers le silicium aval et la couche catalytique
Al,Os/Fe (figure 4-18). Ces échantillons peints sont testés dans les mémes conditions que
précédemment : la grande plaque est soumise a un flash laser durant 10 ms (figure 4-19).

f

Face amont

Ech6

Face aval

Figure 4-18. Echantillons G1-Co-6, GI-CP-11 et GI-CP-12 en configuration peinte.
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Figure 4-19. Coupe schématique des amortisseurs GI-CP-11 et GI-CP-12 peints (échelle non respectée). G1-
Co-6 peint a la méme structure mais sans MCP.

La luminance mesurée dans la zone NTC a travers la fenétre de visualisation IR montre le
méme comportement thermique que lors du test avec les échantillons non peints de la figure 4-17,
au petit déphasage temporel prés induit par la couche de peinture amont (environ 10 ms): la
montée en luminance des NTC est quasi simultanée avec celle du silicium amont pour G1-CP-11 et
G1-CP-12, tandis qu’elle est beaucoup plus lente pour G1-Co-6. L'épaisseur additionnelle que
représente la peinture ne perturbe donc pas l'interprétation des résultats.

Connaissant I'émissivité de la peinture, la luminance mesurée sur les zones peintes peut étre
convertie en température. Les thermogrammes de la peinture de la plaque aval ainsi obtenus sont
similaires pour G1-Co-6, G1-CP-11 et G1-CP-12 (figure 4-20), avec un temps de demi-montée en
température de 'ordre de 260 ms. Le déphasage induit par la peinture aval étant bien inférieur (de
I'ordre de 10 ms, cf. 2.3.4), ces thermogrammes sont représentatifs de la température du silicium
aval. Etant donné les temps de montée en température aval observés, la température au sein de la
plaque aval de silicium peut étre considérée comme uniforme au cours de ces essais.
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Peinture sur silicium aval

—G1-Co-6

0 —G1-CP-11

0,02 k= Flash 10 ms —G1-CP-12

-0,2 0 02 04 06 08 1 1,2 1,4 16
Temps [s]

Température relative [K]

Figure 4-20. Variation de température mesurée dans la zone peinte de la plaque aval des échantillons G/-Co-6,
GI-CP-11 et GI-CP-12 lors d’un flash laser de 10 ms.
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La montée en température de la plaque aval Ty, est beaucoup plus lente (figure 4-20) que
celle du tapis de NTC Ty;c pour GI1-CP-11 et G1-CP-12 (figure 4-17). Ceci confirme que R, est
nettement plus élevée que R,,; pour G1-CP-11 et G1-CP-12.

Pour G1-Co-6, les temps de montée en température similaires du tapis de NTC (figure 4-17) et
du silicium aval (figure 4-20) ne permettent pas de conclure quant a sa résistance thermique
d’interface coté catalyseur R . En effet, vu le temps de montée en température élevé du tapis de
NTC, il n'est pas possible de savoir si le flux thermique entrant dans le tapis de NTC passe
majoritairement par linterface catalytique via I'adhésif, directement par [linterface de
poingonnement ou par le MCP.

Le tableau 4-5 récapitule les résistances thermiques estimées pour les trois échantillons. La
différence de résistance thermique d’interface au poingonnement R,, entre G1-Co-6 d’une part et
G1-CP-11 et G1-CP-12 d’autre part peut étre due a la reproductibilité du processus de fabrication de
ces échantillons prototypes et/ou au MCP présent dans G1-CP-11 et G1-CP-12 qui pourrait jouer le
role de lien thermique entre le silicium et les NTC, poinconnés ou non. Le faible nombre
d’échantillons disponibles pour cette étude ne permet pas de conclure sur ce point.

Tableau 4-5. Récapitulatif des résistances thermiques d’interface Si/NTC c6té poingonnement R,,,; et coté
catalyseur R.,, ainsi que des résistances thermiques totales Ry résultantes.

Echantillon R poi

inconnue

G1-CP-11 faible
G1-CP-12 faible

Malgré des résistances thermiques d’interface R,,; et R.: trés différentes entre G1-Co-6 d’un
cOté et G1-CP-11 et G1-CP-12 de I'autre, il est surprenant de constater que les thermogrammes du
silicium aval sont similaires pour ces trois échantillons (figure 4-20). L’explication la plus probable est
gue la résistance thermique d’interface dominante de chaque échantillon est nettement plus élevée
que la résistance thermique en parallele que constitue I'adhésif R,y (figure 4-21), rendant la
résistance thermique totale thermique entre les deux plaques de silicium Ry a peu prés équivalente a
la seule résistance thermique de I'adhésif R,4, a priori comparable pour les trois échantillons.

Tsiam Thre Tsiav
= Reor | Reat | Tsiam Tsia
+ff

Figure 4-21. Schéma des résistances thermiques des échantillons G/-Co-6, GI-CP-11 et GI-CP-12. Pour plus de
clarté, les résistances thermiques associées a la peinture sont négligées et les capacités thermiques ne sont pas
représentées.

La résistance thermique totale entre plaques Ry est estimée a partir du temps de demi-montée
en température mesuré en face aval t;, =260 ms grace au modeéle thermique de I'amortisseur
présenté sur la figure 3-10 et a I’équation (57) associée. Elle vaut Ry = 6 K W™ pour G1-Co-6, G1-CP-11
et GI-CP-12. En considérant la surface totale de la petite plaque de silicium (environ 100 mm?), la
résistance thermique surfacique correspondante (incluant donc I'adhésif, le tapis de NTC et le MCP le
cas échéant) vaut ry= 6 10" m> K W™, Cette valeur classe les amortisseurs G1-Co-6, G1-CP-11 et G1-
CP-12 parmi les moins conducteurs du projet T3D et elle est du méme ordre que la résistance
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thermique de surface de conduction pure de I'adhésif r = I/A, comprise entre 510 et 1 10° m? K W
pour une épaisseur /= 100 um et une conductivité thermique A comprise entre 0,1 et 0,2 Wm™K*
(tableau 2-3).

En conclusion, la connaissance des propriétés radiatives dans I'infrarouge des constituants des
amortisseurs T3D combinée a I'examen des thermogrammes mesurés dans différentes zones des
échantillons en configuration non peinte puis peinte ont permis de localiser les résistances
thermiques d’interface Si/NTC critiques au sein de G1-Co-6, G1-CP-11 et G1-CP-12. Cette évaluation
qualitative des résistances thermiques d’interface Si/NTC est rendue possible par la semi-
transparence dans I'IR du silicium et de I'interface catalytique Al,0s/Fe qui permet ainsi d’accéder au
comportement thermique du tapis de NTC situé au ccoeur de I'amortisseur. Il en ressort que
I'interface de poinconnement conduit nettement mieux la chaleur que l'interface catalytique pour
deux des trois échantillons testés, cette information n’étant pas accessible pour le troisieme
échantillon.

La faible résistance thermique a l'interface de poingonnement R,,; mesurée pour G1-CP-11 et
G1-CP-12 indique que le MCP pourrait constituer un lien thermique additionnel entre le silicium et
les NTC (augmentation de la surface d’échange thermique, pont thermique entre le substrat et les
NTC non poingonnés...), méme si le faible nombre d’échantillons ne permet pas de conclure avec
certitude dans le cadre du projet T3D. Cette hypothese est cependant étayée par I'étude de Cola et
al. (2008) montrant une diminution de la résistance thermique d’interface NTC/substrat suite a
I’adjonction de paraffine a l'interface du tapis de NTC. On peut aussi noter que la méthode
d’intégration du MCP (sur ou autour du tapis de NTC) semble ne pas influer sur la conductance
thermique du poinconnement pour les échantillons T3D.

Une possible explication a la conductance thermique plus faible de I'interface catalytique est
I’'arrachement d’une fraction potentiellement élevée de NTC lors de la fabrication des amortisseurs,
par exemple pendant I'intégration du MCP. Les forces capillaires liées a la présence de MCP liquide
dans et/ou autour du tapis de NTC peuvent mener a I'arrachement des NTC de la couche catalytique
Al,0;/Fe, comme observé par ailleurs pour d’autres échantillons par le CEA lors de |'étape de
densification des NTC par voie liquide (étape de densification non réalisée pour G1-Co-6, G1-CP-11 et
G1-CP-12). Une deuxiéme cause possible d’arrachement des NTC est la dilatation/contraction du
MCP lié a la fusion/solidification de celui-ci.

Ces différentes observations ont mené a la décision de remplacer l'interface catalytique
Si/Al,O3/Fe/NTC par une deuxiéme interface de poingonnement Si/Ti/Au/In/Au/Ti/NTC sur les
amortisseurs de génération G3 dans le but de diminuer la résistance thermique totale Ry de ceux-ci.
Ce « double-poingonnement » ne permet pas d’utiliser la méthode présentée dans cette section pour
localiser la résistance thermique d’interface Si/NTC dominante car les couches métalliques de
poinconnement sont opaques aux IR, empéchant ainsi I'acces IR au comportement thermique du
tapis de NTC. Les fenétres de visualisation thermique pratiquées dans les couches de poingonnement
de certains échantillons G3 par ablation localisée du métal ne permettent pas non plus de localiser la
résistance d’interface Si/NTC dominante car |'existence méme de cette fenétre dénuée de matériau
de poingonnement modifie localement le rapport des deux résistances thermiques d’interface Si/NTC
amont et aval. Une méthode de diagnostic de la connexion Si/NTC adaptée aux échantillons a
double-poinconnement (génération G3) a donc été développée dans la section suivante.
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4.3.3 Diagnostic optique de la qualité du poinconnement

Les amortisseurs T3D de derniere génération (G3) sont dits « double-poingonnés », c’est-a-dire
que linterface catalytique Si/Al,0s;/Fe/NTC cOté capot est remplacée par une interface de
poinconnement Si/Ti/Au/In/Au/Ti/NTC identique a son homologue coté cavité (figure 2-3). Les
résistances thermiques d’interface Si/NTC étant déterminantes dans la résistance thermique totale
de I'amortisseur, il est d’intérét de caractériser expérimentalement la qualité de la connexion Si/NTC
de type poingonnée. Pour ce faire, un bilan des données disponibles (dimensions, images infrarouges
et visibles...) est dressé pour les amortisseurs de génération G3. L'interface Si/NTC résultant du
premier poingonnement est ensuite analysée, ce qui permet de lier les propriétés optiques IR de la
couche de poinconnement a son état aprés poinconnement. Enfin, I'analyse de l'interface Si/NTC
issue du deuxieme poingconnement permet d’établir un lien entre ces propriétés optiques et I'état de
la structure conductrice de I'amortisseur.

4.3.3.1 Spécifications et images des échantillons testés

Tous les amortisseurs double-poingonnés du projet T3D (tableau 4-6) sont fabriqués de la
méme maniere : les NTC croissent sur un substrat en silicium sacrificiel doté d’une couche catalytique
Al,Os/Fe, puis ces NTC sont recouverts d’'une couche de titane (Ti) d’épaisseur 20 nm puis d’une
couche d’or (Au) d’épaisseur 100 nm. Cet ensemble est ensuite pressé contre la cavité en silicium au
fond de laquelle se trouve une couche de poinconnement Ti/Au/In. La plague de silicium sacrificiel
est retirée et une fraction des NTC, variable selon les échantillons, reste poinconnée au fond de la
cavité. Un nouveau dépot de Ti/Au est réalisé sur les NTC présents dans la cavité. Puis, pour les
amortisseurs contenant du MCP, celui-ci est déposé puis fondu sur les NTC. Enfin, le capot en
silicium, lui aussi muni d’une couche de poingconnement Ti/Au/In, est pressé contre la cavité. Cette
derniére opération permet de simultanément sceller la cavité avec le capot grace au joint SU-8 et de
poinconner les NTC contre le capot. Ces différentes étapes sont illustrées sur la figure 2-3.

Le procédé de fabrication décrit précédemment differe légérement pour deux amortisseurs : le
tapis de NTC de G3-CP-5 n’a pas regu de dép6t Ti/Au avant le deuxieme poingonnement, et le
premier poinconnement de G3-CP-18 a été effectué avec du MCP liquide présent sur la couche de
poingonnement Ti/Au/In en fond de cavité.

Tableau 4-6. Caractéristiques principales des échantillons T3D double-poingonnés, ¢’est-a-dire dont le tapis de
NTC est poingonné a ses deux extrémités.

Echantillon complet Interface Si/NTC Cavité NTC
Echantillon| EpaisseurSi | Scellement cavité capot Profond.| Contenu Type
_ _ _ *
G3-CP-5 380+ 380 um SU8-2005 NTC/ - NTC + MCP Densifié Des.6
G3-Co-9 7-13 um ap Ti20nm / Si/ NTC
G3-CP-11 SU8-2005 Au 100 nm / Ti20nm/ NTC + MCP
-Co- Apai Densifié Des.8
gj go ij CPASSEUT )1 0,7-2,7 um / | A(;‘710207”m // 150um | NTC
G3_cz_16 380+ 150 pum -2 1 AU 100nm / ”A ' 1'0(; “m/
T SU8-2005 | Ti20nm/ u nm .
G3-CP-17 ) Ti20nm/ NTC + MCP |Densifié Des.5
15-25um ap Si
G3-CP-18 NTC
ap : épaisseur apres scellement. *:Si/Ti20nm/Au100nm/In0,7-2,7 um / NTC

La couche métallique de poingonnement présente a chaque extrémité du tapis de NTC étant
opaque aux IR, ces échantillons a double poingonnement comportent des fenétres de visualisation
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IR, c’est-a-dire des zones ou la couche métallique de poinconnement a été retirée afin de préserver
un acceés IR au tapis de NTC.

Les amortisseurs double-poinconnés ayant survécu a la fabrication et au transport du CEA vers
le CETHIL (tableau 4-6) sont soumis a un créneau laser de plusieurs secondes au moyen du dispositif
expérimental décrit sur la figure 2-14. Ces échantillons sont en configuration non peinte. De maniere
analogue a la section précédente, un cliché infrarouge est réalisé deux secondes au moins apres
I'arrét du laser, lorsque la température de I’échantillon est déja homogene et encore supérieure a la
température ambiante T,,,. La figure 4-22 montre ces clichés IR, les images correspondantes dans le
visible (images VIS a droite des images IR) ainsi que des photos prises pendant la fabrication des
échantillons au CEA (a gauche des images IR).

Plusieurs remarques peuvent étre formulées au sujet de ces images afin d’en faciliter
I'interprétation. Contrairement aux autres échantillons, G3-CP-5 est peint sur deux coins par face
(zones claires c'est-a-dire de luminance élevée sur les images IR, et zones noires sur les images VIS).
Les fenétres IR de G3-Co-9 sont opaques dans I'IR car le procédé utilisé pour créer ces fenétres n'a
pas permis d'enlever tout le métal des couches de poingonnement, au contraire des fenétres IR des
autres échantillons, réalisées avec un procédé différent. Les capots de G3-CP-11, G3-Co-12 et G3-Co-
13 sont opaques aux IR car le silicium utilisé est plus fortement dopé que le silicium T3D des autres
échantillons. La plaque cavité de G3-CP-11 est fissurée suite a I'étape de scellement. Les stries
d’usinage (polissage par I'lEMN pour diminuer I'épaisseur du capot en silicium a 150 um) sur les
capots de G3-CP-11, G3-Co-12, G3-Co-13, G3-CP-16, G3-CP-17 et G3-CP-18 se retrouvent sur les
images IR, de méme que les numéros inscrits au feutre sur les faces cavité de G3-CP-11, G3-Co-12 et
G3-Co-13. Enfin, le MCP présent sur la surface externe des faces cavités de G3-CP-16 et G3-CP-18 se
retrouve sur les images IR (zones sombres des images VIS et IR correspondantes).

Les données relatives aux échantillons testés présentées dans cette section sont utilisées pour
I’analyse des interfaces Si/NTC exposée dans les sections suivantes.

4.3.3.2 Analyse du premier poinconnement (c6té cavité)

Les NTC des échantillons testés sont structurés en ilots hexagonaux (figure 2-8) et ils sont
densifiés (figure 2-9). Sur les photos des cavités aprés le premier poingonnement (figure 4-22),
chaque Tlot de NTC apparalt comme un point noir. Tous les NTC n’y ont pas été transférés. De
maniere surprenante, ces flots de NTC sont également identifiables sur les images IR de certains
échantillons a température homogéne et supérieure a T, : la totalité des flots est identifiable pour
G3-CP-11 et G3-CP-17, et une partie I'est pour G3-Co-12 et G3-CP-16 (images IR c6té cavité sur la
figure 4-22). Ce phénomene est analysé plus en détail en prenant pour exemple G3-CP-11.
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Figure 4-22. Photographies des échantillons avant et apres le premier poingonnement, apres scellement, et
images IR de ces échantillons a température homogéne et supérieure a 7,,,, (photos avant et aprés le premier
poingonnement : CEA ; photos apres scellement et images IR : CETHIL).

La comparaison de I'image IR de G3-CP-11 c6té cavité avec une photo de l'intérieur de cette
méme cavité avant scellement permet d’identifier quatre zones distinctes (figure 4-23) :

- Zone « NTC » : I'image visible (VIS) montre les flots de NTC recouverts de Ti/Au (et de MCP
translucide), vus par le haut de la cavité avant scellement; I'image IR montre l'autre
extrémité des flots de NTC couverts de Ti/Au et poinconnés dans la couche de In/Au/Ti, vus
a travers le silicium de la cavité.

- Zone « traces de poinconnement » délimitée par les traits tillés : I'image VIS montre les
traces régulieres laissées par les NTC non transférés dans la couche Ti/Au/In lors du
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premier poingconnement ; dans I'IR, la luminance mesurée y est uniforme et plus élevée
que celle de la zone NTC.

-« Zone intacte » entre les traits tillés et le bord de la cavité : I'image VIS ne révele aucune
trace a la surface de la couche de poinconnement Ti/Au/In; dans I'IR, la luminance
mesurée y est uniforme et encore plus élevée que dans les deux zones précédentes.

- Zone « fenétre » : I'image VIS montre que la fenétre de visualisation IR est recouverte par
le dépot Ti/Au initialement destiné aux NTC.

Image IR de G3-CP-11 c6té cavité

o , . Cavité de G3-CP-11 avant scellement
(symétrie autour de I’axe vertical)

NTC

Fenétre

Traces de
poingonnement

Zone intacte

Figure 4-23. Les différentes zones identifiables de G3-CP-11. Gauche : image IR coté cavité de G3-CP-11 a
température homogene et supérieure a 7,,,. Droite : image VIS de I’intérieur de la cavité aprés dépot de Ti/Au et
avant scellement (image CEA).

Les images IR de la figure 4-22 et de la figure 4-23 correspondent a des échantillons a
température homogéne (plus de 2 s apres 'arrét laser) et supérieure a I'ambiance. Ces images IR
peuvent donc étre considérées comme des cartographies d’émissivité ou de réflectance pondérées
par les matériaux semi-transparents (SiN, silicium, couches métalliques en-dessous d’une certaine
épaisseur, MCP, SU-8) se trouvant entre la caméra IR et le matériau opaque observé (ilots de NTC,
couches métalliques au-dela d’une certaine épaisseur).

Les différences de luminance constatées entre les différentes zones de I'image IR sur la figure
4-23 sont donc dues a une modification des propriétés optiques de la couche de poingonnement
Ti/Au/In en fond de cavité. Celle-ci a probablement été déformée lors du premier poinconnement,
avec pour conséquence une modification de I'épaisseur respective de chacune des couches minces,
comme illustré schématiquement sur la figure 4-24 : au niveau des flots de NTC, les épaisseurs
diminuent, possiblement jusqu’a rendre certaines couches minces semi-transparentes dans I'IR ; les
NTC non transférés lors du premier poingonnement ont également pu laisser un dépot de Ti/Au a la
surface de I'indium. Suite au premier poinconnement, la couche de Ti/Au/In en fond de cavité s’est
donc transformée en un « miroir » de réflectance variable.
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Figure 4-24. Coupe schématique des échantillons de génération G3 contenant des NTC avant le second
poinconnement (échelle non respectée), aux exceptions suivantes pres : pas de fenétre c6té cavité pour G3-CP-35,
G3-CP-16, G3-CP-17 et G3-CP-18, et pas de Ti/Au sur les NTC c6té capot pour G3-CP-5. La déformation des
NTC résultant du premier poingonnement n’est pas représentée. Pour plus de clarté, les bords de la cavité et le
MCP parfois présent dans la cavité ne sont pas représentés.

Sachant que I’échantillon est a une température supérieure a celle de son environnement
radiatif, les zones de plus faible luminance (plus sombres sur les images IR) correspondent a une plus
forte réflexion de I'environnement. Les réflectances entre 2,5 et 5,5 um p,; des différentes zones
décrites précédemment peuvent alors étre classées comme suit :

pir(zone NTC) > p;r(zone traces poingonnement) > p;r(zone intacte) (65)

4.3.3.3 Analyse du deuxiéeme poinconnement (cété capot)

A la différence des images IR cOté cavité, les Tlots de NTC ne sont identifiables sur aucune
image IR cOté capot (figure 4-22). Les capots de G3-CP-11, G3-Co-12 et G3-Co-13 ne sont ici pas
considérés car ils sont opaques aux IR. Pour les autres capots de la figure 4-22, semi-transparents
dans I'IR, les couches de poingonnement Ti/Au/In apparaissent toutes intactes, méme pour G3-CP-16
et G3-CP-17 pour lesquels il a été montré par le CEA que les NTC dépassaient de la cavité de 10 a
60 um et de 20 a 65 um avant le second poingonnement (figure 4-25). En retirant I'épaisseur
maximale du joint SU-8 mesurée apres scellement (20 um +/-5 um), la longueur excédentaire des
NTC reste de -15 a 35 um pour G3-CP-16 et de -5 a 40 um pour G3-CP-17.
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Figure 4-25. Cartographies d’altitude (um) des NTC apres le premier poingonnement pour G3-CP-11, G3-CP-16
et G3-CP-17 (mesures et images CEA). L’altitude zéro est prise sur le pourtour de la plaque de base accueillant
la cavité, dont le fond se situe par conséquent a -150 pm.

Lors du scellement final des échantillons, cette longueur excédentaire des NTC a pu provoquer
la déformation du capot (courbure) voire méme peut-étre la fissuration observée pour le capot de
G3-CP-11 (G3-CP-11 affiche la longueur excédentaire de NTC la plus importante avec 25 a 65 um de
dépassement par rapport a la surface de SU-8), ainsi que la compression des NTC densifiés. En effet,
il a été montré expérimentalement par le CEA que les NTC densifiés d’aprés le design D8 ou D5
peuvent se compresser plastiquement de plusieurs dizaines de micrometres lors du premier
poinconnement dans la cavité, c’est-a-dire qu’ils ne retrouvent pas leur longueur initiale apres le
retrait du silicium sacrificiel.

La différence d’aspect IR entre les couches de Ti/Au/In coté cavité et coté capot pour G3-CP-16
et G3-CP-17 est trés probablement liée au mode de déformation des NTC : le flambage, déformation
plastique des NTC dans un sens perpendiculaire a la force de pression. En effet, lors du premier
poinconnement, les NTC densifiés sont compressés jusqu’a I'amorce du flambage, ce qui nécessite
une force élevée. La couche de Ti/Au/In en fond de cavité s’en trouve fortement perturbée et voit
ses propriétés radiatives modifiées localement. Une fois le flambage amorcé, la force nécessaire a la
poursuite de la compression des NTC est plus faible. Lors du deuxieme poingonnement, les NTC déja
flambés continuent leur compression, ce qui nécessite la encore une force moins élevée. La structure
de la couche de Ti/Au/In c6té capot n’est donc pas suffisamment perturbée par les flots de NTC pour
gue ses propriétés radiatives s’en trouvent modifiées.

Pour G3-CP-11, G3-Co-12 et G3-Co-13, la comparaison n’a pu étre conduite pour cause de
capot en silicium opaque, non conforme aux spécifications T3D. Pour G3-CP-5, G3-Co-9 et G3-CP-18,
aucune variation des propriétés radiatives n’est constatée pour les couches de poinconnement coté
cavité et capot : une couche métallique trop épaisse et/ou une force trop faible entre la pointe des
NTC et la couche de poingonnement en est la cause probable.

En conclusion, la visualisation infrarouge des couches métalliques de poingonnement a travers
le silicium semi-transparent permet d’évaluer la déformation mécanique de celles-ci et donc la force
avec laquelle la pointe des NTC a été pressée contre la couche de Ti/Au/In. Il ressort que cette force
est élevée lors du premier poingonnement en fond de cavité, ce qui permet d’amorcer le flambage
des NTC densifiés, et plus faible lors du deuxieme poingonnement sur le capot, ou le flambage se
poursuit. Or il a été montré en 3.2.2.2 que les parametres mécaniques de I'étape de poingonnement
(pression, température, durée) influent sur la résistance thermique d’interface Si/NTC. Ce diagnostic
IR sur I’état « mécanique » de la couche de poingonnement peut donc étre intéressant pour qualifier
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la résistance thermique d’interface Si/NTC. Les échantillons testés présentant des marques de
poingonnement visibles dans I'IR sur une face tout au plus (figure 4-22), autrement dit faute
d’information sur I'état mécanique des poinconnements des deux interfaces Si/NTC d’'un méme
amortisseur, il n’est pas possible d’établir un lien avec la résistance thermique totale de I'amortisseur
Ry, cette derniére étant constituée principalement des deux résistances thermiques d’interface
Si/NTC disposées en série.

En choisissant bien I'architecture de la couche de poingonnement (matériaux et épaisseurs)
pour un type de NTC donné (structure, densification), il devrait étre possible d’obtenir une
corrélation entre un poingonnement visible dans l'infrarouge d’une part, signe d’une interaction
mécanique marquée entre les NTC et la couche de poingonnement, et une faible résistance
thermique d’interface Si/NTC d’autre part. En choisissant bien la longueur des NTC, le flambage de
ces derniers pourrait peut-étre étre évité lors du premier poingonnement, ce qui permettrait d’avoir
une force de poingonnement entre la pointe des NTC et la couche de Ti/Au/In également élevée lors
du second poingonnement.

4.3.4 Conclusions

Dans cette partie, les propriétés radiatives IR du tapis de NTC, de la couche catalytique
Al,Os/Fe et de la couche de poingonnement Ti/Au/In ont été identifiées. La connaissance de celles-ci
a permis de mettre en évidence le meilleur potentiel en termes de conductance thermique de
I'interface de poinconnement par rapport a l'interface catalytique, menant ainsi a I'évolution des
amortisseurs de derniére génération vers une architecture a double poingonnement. Enfin, un lien a
été établi entre I’état mécanique de la structure conductrice (couches de poingonnement et NTC) et
I"aspect IR des échantillons, augurant la possibilité d’un diagnostic IR non destructif et non invasif des
qualités mécaniques et thermiques des interfaces Si/NTC dans le cadre d’une production industrielle.

4.4 Conclusions

La visualisation infrarouge du MCP contenu dans les amortisseurs Si-MCP-Si a travers le
silicium semi-transparent permet d’analyser qualitativement I’écoulement de celui-ci et d’en déduire
les forces dominantes en présence, gravitaires ou capillaires. Ceci permet de prévoir que les
mouvements de MCP liquide sont de faible amplitude dans les amortisseurs contenant des NTC. Il
ressort également que la distribution du MCP dans la cavité n’est pas homogéne. Cependant, les
images IR ne permettent pas d’estimation quantitative de la masse de MCP présent dans
I’'amortisseur du fait notamment de la porosité inconnue du MCP (bulles d’air invisibles a la caméra
IR en dessous d’un certain diametre) et de son épaisseur locale inconnue.

Une méthode d’estimation de la résistance thermique totale entre plaques de silicium Ry
alternative a la méthode décrite en 3.2.1 est développée dans la partie 4.2. Cette deuxieme méthode
livre un ordre de grandeur de la résistance Ry dans les cas ou la premiere méthode n’est pas
applicable, et elle permet tout de méme une bonne comparaison entre des échantillons a
I'architecture thermique similaire. Les échantillons Si-Air-Si sont dans ce cas et cette méthode
permet donc d’évaluer la qualité de leur scellement. L’estimation de la résistance thermique totale
entre plaques Ry pour ces échantillons Si-Air-Si montre que la résistance thermique due au
scellement SU-8 est tres variable d’'un échantillon a 'autre du fait de la reproductibilité et de la
variabilité de ce scellement dont I'épaisseur, le nombre de couches et les résistances thermiques
d’interface Si/SU-8 et le cas échéant SU-8/SU-8 varient d’'un échantillon a I'autre. Ces résistances
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thermiques d’interface jouent un réle majeur dans la résistance thermique totale des échantillons Si-
Air-Si. La présence de MCP a la place de I'air dans la cavité abaisse et stabilise la résistance thermique
totale de I’échantillon du fait de sa conductivité thermique supérieure.

Afin d’étudier la résistance clef de I'amortisseur qu’est la résistance thermique d’interface
Si/NTC, une méthode permettant de localiser la résistance thermique d’interface Si/NTC dominante
et reposant sur la mesure simultanée des thermogrammes des plaques en silicium amont et aval
ainsi que du tapis de NTC situé au coeur de I'amortisseur est présentée dans la partie 4.3. Cette
méthode est basée sur la connaissance des propriétés radiatives IR du tapis de NTC, de la couche
métallique de poingconnement Ti/Au/In et de la couche catalytique Al,/O; déterminées en
préambule. Il ressort que l'interface de poingconnement présente un meilleur potentiel en termes de
conductance thermique d’interface que l'interface catalytique. Ce résultat a conduit a remplacer
I'interface catalytique par une deuxieme interface de type poingonnée pour la derniére génération
d’amortisseurs thermiques (G3). Par ailleurs, un possible effet de diminution de la résistance
thermique d’interface Si/NTC lié a la présence de MCP dans la zone de contact a été observé, ce qui
concorde avec la littérature. Enfin, une méthode de diagnostic optique de I'interface Si/NTC a été
développée. Elle a permis d’établir un lien entre I'état mécanique de la structure conductrice
(couches de poinconnement et NTC) et I'aspect IR des échantillons de derniére génération, augurant
la possibilité d’un contréle IR non destructif et non invasif des qualités mécaniques et thermiques des
interfaces Si/NTC dans le cadre d’une production industrielle.
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Conclusions et perspectives

La miniaturisation continue des systemes électroniques, I'augmentation réguliere de leurs
performances ainsi que leur empilement (intégration 3D) engendrent des densités de flux thermique
croissantes. Or, la température des composants électroniques doit rester en-dessous d’une valeur
maximale définie afin de ne pas dégrader leur durée de vie ni leurs performances. L'amortisseur
thermique étudié dans le cadre de cette these a pour objectif de limiter les pics de température des
composants électroniques fonctionnant en régime transitoire au moyen d’une structure composite
consistant en un réseau de nanotubes de carbone (NTC) rempli de matériau a changement de phase
(MCP) solide-liquide, le tout étant contenu dans un boitier en silicium (Si). Ce systeme passif vise a
augmenter l'inertie thermique volumique du composant électronique grace a la chaleur latente du
MCP tout en maintenant une bonne conductance thermique au sein du MCP et a travers le systeme
grace aux NTC.

Le stockage thermique au moyen d’'un MCP solide-liquide, ici une paraffine, constitue une
solution intéressante pour les appareils électroniques mobiles car elle est passive, simple et légere.
La conductivité thermique tres élevée des NTC doit pallier la faible conductivité du MCP. L'étude
bibliographique montre que leur simple dispersion dans le MCP n’augmente que peu sa conductivité
thermique, méme lorsqu’ils forment un réseau interconnecté (seuil de percolation). Ceci est dii aux
résistances thermiques d’interface, importantes en I'absence de liaison covalente. Afin de limiter les
résistances thermiques d’interface aux deux interfaces Si/NTC, les NTC des amortisseurs T3D relient
directement les deux parois espacées d’environ 150 um entre lesquelles se situe la structure MCP-
NTC. Il ressort de I'étude bibliographique que des structures de ce type (liaison directe par réseau de
NTC, ou VACNT) sont actuellement étudiées dans le cadre du développement de matériaux
d’interface thermique (TIM) performants.

Une étude théorique et numérique préalable a ce travail de thése a permis d’identifier la plage
d’utilisation optimale de I'amortisseur thermique en fonction de I'amplitude des sollicitations
thermiques transitoires, de leur fréquence et de la résistance thermique entre I'amortisseur et la
source froide. Deux modeéles numériques de I'amortisseur, un local et un global, ont permis de
montrer que I'amortissement des variations de température est moins efficace lorsque le glissement
de température du MCP augmente, c’est-a-dire lorsque la plage de température sur laquelle s’étale
le changement de phase de la paraffine augmente. De méme, la plus petite dimension des cellules de
MCP (hauteur ou diametre selon le cas) doit étre suffisamment faible pour permettre a la totalité du
MCP de changer de phase. Enfin, il ressort que l'efficacité d’un amortisseur thermique est
potentiellement élevée dans une faible plage de sollicitations thermiques uniquement.

Les différents échantillons fabriqués par les partenaires du projet T3D ont été classés en
quatre générations en fonction de leur architecture. Les caractéristiques de leurs principaux
constituants (Si, MCP, NTC, matériaux de scellement) ont été synthétisées. Le réle du CETHIL au sein
du projet T3D était notamment de caractériser thermiquement tous ces échantillons. A cette fin, un
dispositif expérimental polyvalent a été spécifiquement congu puis réalisé dans le cadre de cette
these. L'excitation thermique de la face amont de I’échantillon est réalisée au moyen d’un laser de
longueur d’onde 808 nm. La réponse thermique est mesurée simultanément sur les faces amont et
aval par une caméra de thermographie rapide infrarouge (IR) sensible sur la bande 2,5-5,5 um et un
jeu de quatre miroirs IR. Une enceinte optiguement étanche garantit une ambiance radiative

197

Cette thése est accessible a I'adresse : http://theses.insa-lyon.fr/publication/2016LYSEI100/these.pdf
© [C. Kinkelin], [2016], INSA Lyon, tous droits réservés



homogene et constante pour les mesures et sert également a confiner le rayonnement laser. Ce banc
d’essai permet de réaliser trois types de mesures : des mesures de type flash pour caractériser la
conduction de la chaleur au sein de I'amortisseur, des mesures dites d’écrétage consistant a chauffer
I"amortisseur au-dela de la température de fusion du MCP pour caractériser sa capacité de stockage
thermique (apparentées aux mesures de type DSC), et enfin des essais de cyclage thermique afin
d’évaluer I'évolution des propriétés thermiques et mécaniques de I'amortisseur face a un grand
nombre de sollicitations thermiques.

Le silicium étant semi-transparent dans I'IR, la mesure de température par thermographie IR
nécessite le dépot d’'une couche opaque d’émissivité connue a la surface de I'échantillon. Une
peinture noire a été sélectionnée a l'issue d'un test comparatif mené grace a un dispositif
expérimental dédié. L'étalonnage par thermocouple de la mesure de température de peinture par
caméra IR a permis de limiter I'incertitude sur la température absolue a +/- 1 K dans la plage d’intérét
(60-100 °C). Le retard du signal thermique en face aval induit par la peinture lors des mesures flash a
été estimé a environ 10 ms. Pour la plupart des échantillons peints, ce déphasage n’est pas génant
car négligeable par rapport au temps de montée en température de la face aval. Quant aux
échantillons de derniere génération, ils n’ont pas nécessité de peinture pour les mesures flash du fait
de la présence de couches métalliques opaques sur chacune des plaques en silicium. Enfin, les
échanges thermiques entre I'amortisseur et le banc d’essai ont été caractérisés.

Les essais montrent que la présence de MCP dans I'amortisseur permet effectivement
d’abaisser la température maximale lors d’une sollicitation thermique transitoire. Le degré de
surfusion de la paraffine contenue dans les échantillons est similaire a celui relevé lors de mesures de
DSC indépendantes et vaut environ 7 K. Une méthode d’estimation de la capacité de stockage
thermique, fonction premiere de I'amortisseur, a été développée. Elle permet d’accéder notamment
aux capacités thermiques équivalentes dues uniquement au changement de phase en fonction de la
température, mais aussi a la quantité de chaleur latente du changement de phase complet (en
joules) et a la masse de MCP contenu dans I'amortisseur. La comparaison avec deux autres types de
mesure montre que la méthode d’estimation développée dans cette étude est robuste. Sa sensibilité
a des variations de géométrie de I’échantillon est faible.

Une méthode simple d’estimation de la résistance thermique totale entre les plaques de
silicium a été développée afin de caractériser la seconde fonction principale de I'amortisseur qu’est
la conduction de la chaleur. Il ressort que la somme des deux résistances thermiques d’interface
Si/NTC en série dans I'amortisseur est dominante devant les résistances thermiques propres des
plaques en silicium et des NTC, ce que confirme I'étude de sensiblité de la résistance thermique a la
longueur des NTC. L’étude de sensibilité de la résistance thermique aux parametres de fabrication
de la connexion Si/NTC (ou « poingonnement ») montre que ceux-ci influent de maniére notable sur
la connexion mécanique et thermique des NTC avec la couche métallique de poingonnement
déposée sur le silicium. La résistance thermique de la structure composite MCP-NTC incluant les
résistances thermiques d’interface Si/NTC vaut environ 8 10° m?> K W™ pour le meilleur amortisseur
de derniere génération, soit presque deux ordres de grandeur de plus que I'objectif initial du projet
T3D, a savoir une plaque de silicium plein d’épaisseur identique (/s/As = 10° m*> K W™). Les valeurs
mesurées de résistance thermique sont cependant cohérentes avec celles des dispositifs
approchants (VANTC) rapportées dans la littérature.
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Les essais de cyclage thermique ont montré que la capacité de stockage thermique de la
structure composite MCP-NTC n’a pas évolué apres 850 cycles alternant entre 25 °C et 125 °C. De
méme, l'intégrité de I'’enveloppe des amortisseurs (silicium et adhésif) ainsi cyclés a été préservée.
En revanche, la résistance thermique d’interface Si/NTC c6té poinconnement a fortement augmenté
des les premiers cycles thermiques pour les échantillons testés disposant de NTC non densifiés et
poingonnés a une seule extrémité ('autre extrémité étant la surface catalytique sur laquelle ils ont
cr(). En comparaison, la résistance thermique totale d’un échantillon de derniere génération
disposant de NTC densifiés et poingconnés aux deux extrémités est restée constante apres six cycles
thermiques, augurant un meilleur potentiel pour cette configuration de NTC en termes de tenue
mécanique et de maintien des performances thermiques face a des cycles thermiques répétés.

Le caractere semi-transparent du silicium a permis de réaliser des visualisations IR de
I'intérieur de I'amortisseur et donc de développer des méthodes de contréle non destructif par voie
optique. Ainsi, la visualisation du comportement du MCP liquide contenu dans les amortisseurs de
type Si-MCP-Si a montré que les forces capillaires deviennent dominantes sur les forces gravitaires
lorsque la dimension de confinement du MCP est inférieure a 50 um. Cette analyse qualitative
permet d’extrapoler une faible amplitude des mouvements de MCP en présence des NTC. Par
ailleurs, une seconde méthode d’estimation de la résistance thermique totale entre plaques de
silicium a été développée pour les échantillons ne satisfaisant pas aux hypothéses de la premiere
méthode évoquée précédemment. Cette méthode ainsi que la visualisation IR du scellement ont été
mises a profit pour controler la qualité du scellement reliant les deux plaques en silicium des
échantillons Si-Air-Si. Il ressort que la résistance thermique du scellement de type résine SU-8 est tres
variable d’un échantillon a I'autre. Ceci tient a la reproductibilité du procédé de scellement ainsi qu’a
la variabilité des caractéristiques du scellement (épaisseur, nombre de couches, type de résine) d’un
échantillon a l'autre.

Le comportement radiatif IR du tapis de NTC, de la couche métallique de poingonnement
(Ti/Au/In) et de la couche catalytique (Al,/O;) a été déterminé expérimentalement. Ceci combiné a la
mesure simultanée des thermogrammes des plaques en silicium amont et aval et du tapis de NTC
situé entre ces deux plaques a ensuite permis de localiser la plus élevée des deux résistances
thermiques d’interface Si/NTC. Cette analyse par voie optique a conduit a remplacer l'interface
catalytique par une deuxieme interface de type poingonnée pour la derniere génération
d’échantillons dans le but d’améliorer la conduction de la chaleur. Enfin, une méthode de diagnostic
optique de l'interface Si/NTC a été développée. Elle a permis d’établir un lien entre I'état mécanique
de la structure conductrice (couches de poingonnement et NTC) et I'image IR des échantillons de
derniére génération, ouvrant la perspective d’un contréle IR non destructif et non invasif des qualités
mécaniques et thermiques des interfaces Si/NTC dans le cadre d’une production industrielle.

Les perspectives pour diminuer les résistances thermiques d’interface Si/NTC se situent du
coté technologique avec I'amélioration du procédé de fabrication (couches minces employées, type
de NTC, procédé de densification, température, pression et durée du poingonnement...) mais aussi
du coté théorique avec le mauvais couplage phononique, c’est-a-dire la mauvaise transmission des
vibrations atomiques entre la structure massive 3D que constitue le silicium et la structure quasi 1D
que constitue le NTC (Marconnet et al., 2013). Comme le suggere |'étude bibliographique,
I'adjonction d’un matériau tiers a l'interface Si/NTC pourrait permettre d’améliorer le couplage
thermique Si/NTC.

199

Cette thése est accessible a I'adresse : http://theses.insa-lyon.fr/publication/2016LYSEI100/these.pdf
© [C. Kinkelin], [2016], INSA Lyon, tous droits réservés



Il est aujourd’hui établi que les nanotubes de carbone (NTC) ont un caractere toxique élevé
(Grosse et al., 2014), ce qui pourrait un jour compromettre leur utilisation. De plus, il n’y a a ce jour
pas de solution pour la récupération des nanomatériaux dispersés dans I'environnement. Etant
donné que les épaisseurs de paroi des structures de NTC densifiés intégrées aux amortisseurs
thermique T3D sont nettement supérieures au micrometre, I’emploi d’un bon conducteur thermique
n’étant pas un nanomatériau apparalt comme une perspective intéressante pour l'intégration
d’amortisseurs thermiques dans des appareils électroniques commerciaux. Deux matériaux
notamment semblent prometteurs : le graphite et le silicium. La conductivité thermique du graphite
pyrolytique massif peut en effet atteindre 2000 W m™ K™ & la température ambiante dans le plan des
feuillets (Balandin, 2011). De plus, le couplage phononique du silicium avec ce matériau massif
pourrait étre meilleur qu’avec les NTC. Bien que de conductivité thermique moindre (= 150 W m™ K™
a température ambiante), le silicium ouvre quant a lui la perspective de la suppression des
résistances thermiques d’interface avec les plaques en silicium en utilisant la méthode de collage
direct ou collage moléculaire. Ce type de collage permet de lier deux surfaces de silicium tres planes
par contact direct de I'une avec l'autre sans adjonction de matiere tierce, ce qui permet a la majorité
des liaisons entre les surfaces d’étre covalentes (Moriceau, 2005). Une des difficultés prévisibles
réside dans I'obtention de surfaces suffisamment planes et propres malgré I'intégration du MCP. Ces
deux solutions (graphite et silicium) représentent une perspective intéressante en termes de
conduction de la chaleur, de toxicité et de colt de production a grande échelle.

Les méthodes simples d’estimation de parameétre ainsi que le banc d’essai développés dans le
cadre de cette thése ont suffit a caractériser le comportement thermique des amortisseurs
expérimentaux. Pour continuer a utiliser ces méthodes simples avec des échantillons de résistance
thermique plus faible, trois possibilités permettraient de diminuer la durée de la sollicitation
thermique pour conserver son caractere impulsionnel relativement au temps de réponse de
I’échantillon sans dégrader le ratio signal/bruit de la caméra IR : utiliser un laser plus puissant, utiliser
un laser impulsionnel ou simplement augmenter la concentration du faisceau laser actuel, ce qui
aurait par contre pour conséquence de diminuer I'uniformité de la sollicitation thermique sur la face
amont de I'échantillon.

L'autre possibilité, prévue en début de projet, consisterait a utiliser le laser actuel et a prendre
en compte le profil temporel de type créneau du flash laser actuel au moyen du code de calcul
présenté dans le premier chapitre. Par ailleurs, le développement de ce code pourrait étre poursuivi
afin de mieux prendre en compte la géométrie réelle des échantillons, I'anisotropie du matériau
composite MCP-NTC ainsi que le phénomeéne de surfusion, entre autres.

De méme, pour des amortisseurs de résistance thermique plus faible et ne disposant pas d’une
couche métallique sur chaque plaque en silicium, la variabilité du processus de peinture rendrait son
utilisation inadaptée a l'estimation de la résistance thermique par méthode flash. La micro-
structuration du silicium ou le dép6t d’une couche mince opaque pourraient alors étre envisagés.

Le banc d’essai développé dans le cadre de cette thése est modulable et pourrait donc servir a
caractériser thermiquement différents types d’échantillons dans le futur. En plus des mesures
apparentées a la calorimétrie différentielle a balayage (DSC), des mesures de résistance thermique et
des tests de cyclage thermique présentés dans cette thése, d’autres grandeurs pourraient étre
estimées, comme par exemple la diffusivité thermique d’un matériau ou I'émissivité grise apparente
d’une surface dans la gamme spectrale de la caméra IR.
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Annexe A. Principe de mesure de la caméra IR

Le rayonnement thermique

Tout corps a température T>0K émet spontanément un rayonnement électromagnétique
dont le spectre (les longueurs d’onde) et I'intensité dépendent principalement de sa température T.
Dans le cas d’un « corps noir », ce rayonnement dit thermique est maximal. La dépendance en
longueur d’onde et en température de ce rayonnement thermique est donnée par la loi de Planck :

o 2mhcd
q, = heo (66)
5 _
A (exp ( 7 /'lT) 1)

avec ¢’ le flux surfacique hémisphérique spectral émis par le corps noir [W m™], A la longueur
d’onde [m], T la température [K], h=6,626 10>*J s la constante de Planck, k=1,381102JK" la
constante de Boltzmann et ¢, = 2,998 10° m s™ la vitesse de la lumiére dans le vide.

Le rayonnement thermique peut s’étendre entre 107 m et 10> m de longueur d’onde selon la
température du corps émetteur (Lienhard, 2011), c’est-a-dire sur une partie du domaine ultraviolet
(UV) et sur les domaines visible (VIS : 0,4 um a 0,7-0,8 um) et infrarouge (IR : 0,7-0,8 um a environ
1 mm). Pour les températures du projet T3D (20-130 °C), seul le domaine infrarouge est concerné,
comme le montrent les courbes de flux surfacique hémisphérique spectral g% émis par un corps noir
sur la figure ci-dessous. Lorsque la température du corps noir augmente, le rayonnement émis
augmente pour toutes les longueurs d’onde et surtout, son maximum se décale vers les courtes
longueurs d’onde et augmente fortement.
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Flux surfacique hémisphérique spectral ¢”, émis par un corps noir en fonction de la longueur d’onde pour les
températures d’intérét du projet T3D.

Rayonnement IR arrivant sur la matrice de détecteurs IR

Le principe de mesure de la caméra IR est de quantifier le rayonnement thermique émis par
I'objet dont on souhaite déterminer la température. De maniére analogue aux appareils
photographiques numériques, I'objectif de la caméra IR permet de former I'image de I'objet sur la
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matrice de détecteurs IR. Chaque détecteur IR correspond a un pixel de I'image IR. Cependant, le flux
arrivant sur le détecteur IR ne correspond pas a tout le flux émis par le point objet conjugué du point
image. En effet, le flux radiatif recu par le capteur IR correspond au flux émis dans un angle solide
donné par le diamétre utile de I'objectif et par la distance et I'orientation objet/caméra. De plus,
I'objectif de la caméra IR ne laisse passer que les photons de longueur d’onde supérieure a 2,5 um et
sa transmittance varie avec la longueur d’onde (Annexe B p. 217). Le détecteur IR étant sensible

entre 1,5 et 5,5 um, la caméra IR est donc sensible aux photons de longueur d’onde comprise entre
2,5et5,5um.

Conversion du rayonnement arrivant sur le détecteur IR en signal électrique

Le signal électrique s délivré par le détecteur IR, ici une photodiode, est proportionnel a la
luminance mesurée par le détecteur IR L,,.s (FLIR ITC, 2012) :

S(T) =K Lipes(T) (67)

avec K une constante. Cette luminance mesurée L., dépend elle-méme de la luminance recue
par le détecteur IR et de la réponse spectrale relative de celui-ci, c’est-a-dire de sa capacité a
convertir la luminance incidente en signal électrique en fonction de la longueur d’onde. Les courbes
de réponse spectrale relative du détecteur de la caméra IR sont présentées sur la figure ci-dessous.
Elles sont normées par rapport a leur maximum.

100 —
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90 -
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80 ! \
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()]

Réponses spectrales relatives du détecteur IR « Pelican » de la caméra IR SC7600 sans et avec objectif en
fonction de la longueur d’onde (données FLIR).

Lorsque la caméra IR fait face a un corps noir, le signal électrique s délivré par le détecteur IR
s’exprime alors (FLIR ITC, 2012) :

2mhcé

S(1) =K f - d (68)

(e (et) - 1)

avec K une constante et &A) la réponse spectrale relative avec objectif du détecteur IR.
L'intégrale de I’équation (68) est représentée par I'aire en rouge sur la figure ci-dessous pour deux
températures de corps noir: 100 °C et 300 °C. La « forme » de cette aire ainsi que sa « hauteur »
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évoluent avec la température car il en est ainsi du rayonnement émis par le corps noir (éq. (66)) et
car la réponse spectrale relative n’est pas constante en fonction de la longueur d’onde. Le signal s
étant proportionnel a la valeur de cette intégrale, son amplitude augmente donc avec la
température. L'amplitude de ce signal dépend aussi du temps d’intégration défini par I'utilisateur,
c’est-a-dire du temps durant lequel le détecteur IR collecte les photons, équivalent du temps
d’exposition en photographie classique. Pour finir, le signal électrique analogique est converti en
signal numérique 14 bit dont I'unité est le DL (Digital Level).

~~~~~ Corps noir 100 °C 4\ -~ 100 -+= Corps noir 300 °C - 100
80 | —Signal détecteur 100°C 7 | » —_ 800 | —Signal détecteur 300°C_ 7 _ —_
. . . \ N3 )y . e o A\ 32
- - - Réponse avec objectif T 80 = - - - Réponse avec objectif I’ 80 =
1S () £ (]
3 60 2 3 600 L 2
o 60 E o 60 ‘(E
€ © € s
E. 40 40 9 E. 400 40 9
c c
5 s 3 S
z 20 20 & 200 20 &
-3 <
0 0 0 : 0
1 2 3 4 5 6 1 2 3 4 5 6

Longueur d'onde [um] Longueur d'onde [um]

Flux surfacique hémisphérique spectral ¢”, émis par un corps noir, réponse spectrale relative & du détecteur IR et
signal électrique s (aire sous la courbe, unité arbitraire) délivré par le détecteur IR lorsque la caméra IR fait face
a un corps noir a 100 °C (gauche) et a 300 °C (droite). Les échelles des deux graphes différent pour une
meilleure lisibilité.

Etalonnage en température

La correspondance unique entre le signal numérique délivré par la caméra IR et la température
de corps noir définit la courbe d’étalonnage de la caméra pour la configuration en question (objectif,
temps d’intégration, parameétres de conversion analogique/numérique du signal, etc.). La figure ci-
dessous présente trois courbes d’étalonnage de la caméra IR pour trois temps d’intégration
différents. En effet, a un temps d’intégration donné correspond une plage de température sur
laquelle Iincertitude de mesure est conforme a la valeur annoncée. En-dessous de cette plage de
température (s < 4000 DL), I'incertitude de mesure croit car le détecteur IR sort de sa zone de
linéarité et car le nombre de photons collectés devient trop faible. De méme, au-dessus de cette
plage (s = 11000 DL), le détecteur sort de sa zone de linéarité avant de saturer. Un abaque donne la

correspondance entre les températures de corps noir minimale et maximale et le temps d’intégration
(Annexe B p. 216).
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Courbes d’étalonnage de la caméra IR SC7600 pour des temps d’intégration de 1450 us, 565 ps et 310 pus
(courbes extraites du fichier de I’étalonnage expérimental réalisé chez FLIR).

NUC, CNUC

La caractéristique tension/flux thermique du détecteur IR, linéaire dans la zone utile, est du
type U =(gain)- L + (offset) avec L le flux radiatif incident et U la tension électrique. Cette
caractéristique est différente pour chaque détecteur IR de la matrice. Le signal numérique est donc
traité afin de corriger la non-uniformité de I'image IR liée a la sensibilité différente de chaque pixel.
Cette correction du signal définissant un gain et un offset propre a chaque pixel afin d’obtenir une
image IR uniforme pour une scéne thermique uniforme s’appelle la NUC (Non Uniformity Correction
ou correction de non-uniformité).

Quatre CNUC (NUC compensée automatiquement en fonction du temps d’intégration et de la
température de la caméra) comprenant |'étalonnage en température de la caméra ont été réalisées
chez FLIR et enregistrées dans la mémoire flash de la caméra pour les quatre fenétrages cités en
2.2.2.2.

Emissivité grise apparente

Jusqu’a présent dans cette section, il n’a été question que de corps noirs qui sont des
émetteurs idéaux. En réalité, le rayonnement thermique émis par un corps réel est inférieur a celui
du corps noir donné par la loi de Planck (éq. (66)). L'émissivité £ désigne le ratio entre le flux émis par
le corps réel et le flux émis par le corps noir. Selon que cette propriété s’applique a un flux radiatif
émis quittant la surface émettrice dans une direction donnée ou dans le demi-espace vu par cette
surface, on parle d’émissivité directionnelle ou hémisphérique. De méme, selon que cette propriété
s'applique a une longueur d’onde donnée ou a lI'ensemble du spectre, on parle d’émissivité
monochromatique ou totale.

Dans sa gamme de longueur d’onde (2,5-5,5 um), la caméra IR convertit le rayonnement
incident en signal électrique avec un taux de conversion proportionnel a la réponse spectrale relative
¢ du détecteur IR. Cependant, une fois le rayonnement converti en électrons, il n’est plus possible de
remonter a la distribution spectrale de celui-ci. Pour cette raison, on parle d’émissivité grise
apparente en thermographie infrarouge. Cette émissivité grise apparente est définie comme étant le
ratio du signal délivré par la caméra IR face a un objet donné et du signal que délivrerait la caméra
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face a un corps noir a la méme température et dans les mémes conditions de mesure (distance,
angle, temps d’intégration, configuration optique de la caméra...) (FLIR ITC, 2012) :

2mhcd

Ja@®im e
. A5 (exp (ﬁ) - 1) ©9)
ga 2mhcd a

ff(mﬁ(exp(%)—l)

dA

avec g4, I'émissivité grise apparente et g, I'émissivité monochromatique de I'objet.

L'émissivité grise apparente peut étre vue comme une moyenne de I'émissivité
monochromatique €, sur la gamme 2,5-5,5 um pondérée par la courbe de Planck et par la réponse
spectrale relative du détecteur IR. Cette pondération dépend donc de la température (Planck) et de
la caméra IR (réponse relative spectrale). Elle est illustrée par la courbe enveloppant I'aire rouge de la
figure p. 207. Pour notre caméra IR et pour les températures du projet T3D (20-130 °C), I'émissivité
monochromatique de la gamme 4-5,5 um est prépondérante dans I'obtention de I'émissivité grise
apparente.

Cette émissivité est dite grise car cela revient a considérer que I'objet émetteur est un corps
gris (émissivité indépendante de la longueur d’onde), et apparente car cette émissivité dépend de la
réponse relative spectrale du détecteur IR, elle-méme dépendant de la configuration optique et du
détecteur IR de la caméra. Il en résulte que deux objets dont les courbes d’émissivité
monochromatique different peuvent avoir une émissivité grise apparente identique pour une caméra
donnée, et que deux caméras IR différentes peuvent donner deux émissivités grises apparentes
différentes pour un méme objet filmé dans les mémes conditions. En outre, comme I'émissivité
classique, I'émissivité grise apparente est susceptible de varier en fonction de la température de
I'objet et de la direction d’observation.
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Annexe B. Fiches techniques du matériel expérimental

Fiche technique du collimateur en sortie de fibre optique
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Fiche technique du laser

Final Test Data Sheet

nLIGHT

ltem Number: P4-030-0808-3-G-R01 Fiber Serial Number: 11W&6Y

Serial Number: 29-05109-10-09014 Customer PIN:
Final Test Date: 17 October 2013 Power  —eemeee Vokiage Elec-Cint EF
50 70
OPTICAL
Wavelength Cenfroid, nm 810.4 45 a3
Output Power, W 30 a0 55
FWHM Spectral Width, nm 1.4 E
1/a*2 Spectral Width, nm 23 & 39 EV 48
o 7 = —
Slope Efficiency, W /A 6.6 _‘_;:: ag an &
Divergence, NA (90% power incl.) 0.17 - / / E
=2 35 =
ELECTRICAL g / / b
20 28
Electrical-Optical Efficiency (@ lop 48% o ,/'/ / w
Threshold Current, A 16 81 f," 21
[+'%
Operating Current, A 6.1 ] 10 / 14
-
Operating Voltage, V 10.1 i /
Series Resistance, O 0.12 5 f 7
III
0 T T T T T T T 0
THERMAL 0 1 2 3 4 5 & 7 ]
Themistor Temperature, *C 250 Current (&)
Thermmal Resistance, *C / Whea 0.37
Wavelength Shift, nm / A 0.41 — Profie Centroid FIWHM —=—=-Fi 1/e"]
Wavelength Temp. Coeff., nm [/ °C p0.28
|
FILOT BEAM |
Mominal Wavelength, nm 640 |
Threshold Current, amps 0.6 |
Maximum Current, amps i |
Slope Efficiency, mvW [ A 468 l—
DANGER |
AVOID EYE OR SKIN EXFOSURE TO DIRECT OR |
SCATTERED RADIATION. | |
WARNING u
/ |
THIS IS A CLASS IV LASER PRODUCT. CW f T = L T
795 BOD BOS B10 815 &20 825

POWERS IN EXCESS OF 40 WATTS COULD BE
ACCESSIBLE. ALWAYS WEAR PROPER EYE
PROTECTION WHEN OPERATING.
This device does not comply with the International Regulation IEC 80825-1 as administered by the Center for Devices and

Radiological Health per Laser Motice Mo. 50. Purchaser acknowledges that his/her products must comply with these
regulations before they can be sold to a customer.

Wavelength (nm)

nLight Corporation — 5408 NE 88th 5T, Suite E — Vancouver, WA 93665-0990 — USA — (tel) 360-566-4450

Remarque : la puissance optique affichée par le laser est calculée par interpolation linéaire entre deux couples
{intensité électrique ; puissance optique} déterminés par le constructeur. Faute de linéarité parfaite entre intensité
électrique et puissance optique, la puissance affichée par le laser est une approximation de la puissance optique réelle.
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Spécifications des lentilles utilisées pour la mise en forme du faisceau laser

Lentille Réf. EO Type Focale | Diametre | Verre | Traitement antireflet
Divergente | 49-536 | Plan-concave | -50 mm 25 mm «NIRI'»
N-BK7 | Réflectance = 0,2 %
Convergente | 48-801 | Plan-convexe | +200 mm | 50 mm 3 808 nm

EO = Edmund Optics

Réflectance du traitement antireflet « NIR I » des lentilles

NIR 1 [600-1050nm] Anti-Reflection Coating Performance
Typical Energy Density Limit: 7 J/em? @ 1064nm, 10ns
FOR REFERENCE ONLY

25

-
in

Relectance (%)

0.5

500 600 J00 800 %00 1000 1100 1200

Wavelength (nm)

Edmund

optics | worldwide
www.edmundoptics.com
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Spécifications du miroir laser

. L Angle d’incidence ,... | Puissance maximale Revétement
Réf. EO | Diamétre . Planéité . - s L
prévu continue admissible réfléchissant
« Ti:saphir »
47-162 50 mm 45-° A/10 0,3 kW cm™ Réflectance = 99,9 %
a 808 nm

EO = Edmund Optics

Réflectance du miroir laser (courbes Edmund Optics)

Spécifications des miroirs IR

t t f f t t t
1000 1050 1100 1150 1200 1250 1300
Wavelength, nm

t | |
1400 1450 1500

Miroir IR Réf. EO Surface Revétement réfléchissant
2
Captage 63-179 | 40 x 40 mm Or protégé
Visualisation | 48-456 | 75 x 50 mm?2 | Réflectance >97 % entre 0,8 um et 10 um
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Fiche technique de la caméra IR

Cooling Type Integral Stirling cooler
Cooling Time < 7mn @ 25°C ambient
Camera External Trigger |[RULLENESEIiilt-lind=y
Frame rate resolution 0.1Hz step
Integration Time 3ps to 20000 ps programmable, 1ps Step
Power Supply 12 VDC f 5A
Power consumption S50W in cool down mode, 30W in steady state mode
Analog Video PAL (50Hz) or NTSC (60Hz)
Remote Control GigE / Camera LINK
Owverall dim, (mm) 253x130x168 (w/o lens)
Weight {W/0O lens) 4.950 kg
Water & humidity IP54
ir'_:iapr-‘:_-gr:tlunal temperature _30°C +55°C
Motorized filter wheel 4 slots
7200 7500 7600/ 7650
Detector Materials InSb
Mumber or Pixels 320x256 pixels 640x512 pixels
Spectral Response 1.5-5.1pm 1.5-5.1pm
U 160x128 pixels | ¢ 50 0T | Jeowizs pixel
Sub Windowing 54x120 pixels ; )
G4xE pixels Bdwd pl:_f.els 16x4 pixels
User defined User defined
up to 175Hz Full | up to 383Hz Full |up to 100Hz Full
Frame Rate Frame Frame — Frame -
11kHz@64xE 31.7kHz@48x4 | 3400Hz@48x4
Inti;fgtseh?rﬁen S.HEPShOt
Image Capture Read mode Integrate While Read mode (IWR)
(ITR) Integrate Then Read mode (ITR)
Pitch 30pm x 30pm | 15pm x 15pm
METD =25mk @ 252C (20mkK Typical)
Aperture 3 | 2.5
Use2 f/
Digital Videa G';:gaEmEIEIhNEEn{?t GigE E:fniTn;ItN(%Ltinnalj
(Optional)
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Fiche de conformité constructeur de la caméra IR

Acceptance test report #1349 (Camera S/N : 200014)

1. Camera Configuration

LETGTE SCT7a00
Image Format o*512
Video Standard P2 a0 YNENNF) RS170-NTSC (60 Hz)
Option JEIGTTEE]] L |Removable filter holders Ok
Multi-IT Option PEpEH Mo Ok
Trigger Option P Mo Ok
Irig B Option es Mo Ok
Analog Signal f Lockin PSR Mo X0k

2. Detector Technology

Detector Material
Aperture
Pitch BFERN]
sand [EETHISED Ok
Detector 5/ N EEENFET Ok
Pixel Clock EINITTH Ok

3. H/W B S/W Release Code

T LET T T R TSl bootjadeiv_2.11.006.out
SILVER_S516_Pelican_5.90.068_2
2_02_2012. C31 CRC -l
E0516 Pic Release FRWLE] Ok [_INgA
L3N SNl cosp 2.02.001.pof Ok [_INJA
SN Sl cl W 3,02, 007 . pelican. bistd. gige.rbf crc B Ok [_NjA
[kl L1 Pelican.1.01.001.pof Ol |_Inga
e[| G33 (Firmware version 2.5.0) Ok LM A

Application Release

4. Hardware version

Last version
(i3 Ll Version: 5 ok [Inda

ik Pl Version: AS | Tlok [INA
5. Lenses
P/N 5/N Focal Length Aperture Status
LD1D&E 164557 S0mm Fj2 ok

[...]

9. Performances

Test Parameter Spec. Meas. Status
EPA Temperaturs 20 °C :peaf fj‘l’“—'l';?”:”r 75 K ok
Cool-down Time Backgmund =7 428" Ok
Electronic Noise @25 =C BB =550L 4.36 DL Ok
NETD Int. = 2.2 ms < 25 mk 19.62 mk Lo
Sensitivity 25-26 *C 4.53 mk/DL Ok
Number of defective pixels

Supplier value 640x512 196 px Box
CHUC™ BPR Full Frame &40x512 < 1% 206 px Ok
CHUC™ BPR i Frame 320256 63 px Ok
CHUC™ BPR % Frame 160x128 B px Ok
Max. Frame Rate Int. = 0.01 ms 100 Hz Ok

10. Calibration

Low High Read

e Temp. Temp. mode File Name Rt
Length Mame (*c) g camera

L1 | 50mm | Open | 5 | 300 | IWR | 200014 L0106 Open | [<Yes | JNo |

Manufacturer tolerances Status

+f= 1 2C abowve -20 °C and below 100 *C
4= 1% abowve 100 *C

= N
Wersion

Hy r:l»ﬂ.-rlt.al_U

CHUC validation
Check CNUC and analog video after a switch off
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Temps d’intégration de la caméra IR en fonction de la température de corps
noir

Hypercal™ with 50 mm lens, without filter

How to read this graph?

For a defined integration time:
- The blue curve indicates the minimum temperature the camera can measure
- The red curve indicates the maximum temperature the camera can measure
- The green curve shows the temperature corresponding to a half filled detector

HyperCal™ Camera Calibration

toeno ES Date : 04/11/2013

s Carmera SH : 200014

1 Temperature Range : 5.0 - 300.0°C

i Filter @ Qpen

\ Lems : Edmm

1000 N
LTINS
W 4
a 4
5 I \\
T 100 + ~ [~
o : e S ——
E I \\E-‘H
L T
g 1 “-‘\H‘q—a—”‘“
]
= J
C -.._____-‘_.‘-
=1
10 5
1

5 55 105 155 205 255
Black Body Temperature (*C)

c FL I R | =—Low Temparature w==High Temperature ——Half Fill Temperature

216

Cette thése est accessible a I'adresse : http://theses.insa-lyon.fr/publication/2016LYSEI100/these.pdf
© [C. Kinkelin], [2016], INSA Lyon, tous droits réservés



Fiche technique de I'objectif IR

LENS SPECIFICATION SHEET

SC7000 / ORION SC7000

MW 50mm F/2.0
L0106

SFLIR

Spectral band 3.7-5.15 um |”§% ﬁdm

UL Focal length S0 mm [+/- 2%) L -
19 bd Georges Bidault 2 +/- 5% Lo '
wl

F71E83 Croissy Beaubourg
France
www. flir.com

>94% ==—=

Image Field Flatness (mm) EIETINE]
Disto rtion <0.2%
Focus range w, LA 1.5m 1o infinity

HOOWLE OF THE OTM
T
T
L

Operating temperature 0°C to 50°C
Storage temperature <20°C to 70°C YN M ey o ovies sca e T

FOLYOR A TIC OIFRAC LN AT

320g E%”hilﬂlglig% TQ 2. LT
= A= ) R

Lial
Drawing n*L0106.M101 R FLIR SY=TEnE F1d
Drifting Temperature MN/A

Poemanz ad spactral f s ponss

Field of View for: 320x256, 30pum pitch detector o ff' gl e
640x512, 15um pitch detector .o = . -
Horizental 10.97* im I-" :
a 8,78 é @
14.02° S {
E 40
At 1667 cc/mm i
Center 62.8% E™
Top/Bottom edge 66.2% [5-T average) =
Left and Right 63.3% [5-T average) ‘oo " m e = w0
Corner 54.7% (5T average) N g Fpm
+3
w7 l___M
352 .3 |Foous ramge| | [
e T m—— PET HI 96
= )
o B
= é I FPa FPA
B % Plane

] BWD : Back Working Distance
44— 1 o] : Distance at infinity
- between mechanical housing and DW

oW Detector Window
52,245 mm CS  :Cold Shield

FPA  :Focal Plane Array

D (Detectorspecific) EER-ERE R T
for BR290 detector
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Annexe C. Spécifications et propriétés des matériaux

Récapitulatif des propriétés thermiques des matériaux et des t;/2 associés

Les propriétés des constituants des amortisseurs thermiques T3D sont détaillées en 2.1.3 ainsi

gue plus loin dans cette annexe. Une vue d’ensemble de leurs propriétés thermiques et des temps de

demi-montée en température t;;, correspondants est donnée ci-dessous pour la température
ambiante (environ 300 K). Le temps de demi-montée en température est calculé a partir de la

relation suivante :

2

tio =0,14—
1/2 7

(70)

avec / I'épaisseur du matériau traversée par le flux thermique et a sa diffusivité thermique.

Propriétés thermiques et temps de demi-montée en température ¢,, des constituants des amortisseurs thermiques
T3D a la température ambiante.

Epaisseur / [mm]

001 0,1 1 3 10
Matériau A Jo) Cp a ti
Wm'K" | [kgm?] | kg K| [m*s™] [ms] si unité non spécifiée
Silicium 156 2329 714 9,410° | 0,000 |0,015| 1,5 | 13 | 150
MCP solide =0,5 815 ~2000 | =3107 |0,046| 46 | 460 [4,1s| 46s
Adhésif 7
9628FL, 9629PC | * 0,15 ~1150 | =1300 | =110 0,14 | 14 |1400| 13s|140s
Résine SU-8 7
2002, 2005 = 0,25 ~1150 | =1500 |=1,5107|0,097| 9,7 | 970 | 87s| 97s
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Fiche technique du silicium T3D d’épaisseur 380 pm

BT Electronics
6, avenua des Andes

Mini parc Bat 4, Z.A. de Courtabosut

51940 LES ULIS - France
Tél. ; (33) 01 63 18 16 60
Fax ; {33) 01 60 92 07 91

bi.electronics@orange.{r
www, bi-slectromcs. com

BT ELECTRONICS

T

SARL au Capital dz 10 000 €
B 480 377 563 (2005B00216)
SIRET 480 377 563 00022 - APE 46527

R.C.5. Evry
TWVAFR 15 480 377 563

Certificate of Quality Control

Customer Mame Contract Number Appandix # Lot Mumber
23-10 a0 ’
dated 12.02.10 dated 24.10.11 e
Description Shipmeni Quanfity Shipment Quantity
SILICON WAFERS 500 24.10.2011
RESULTS
Farameater Specification #5amples Resulis of control
Grade Prime - Prime
Diameter , mm 78.24H-0.5 500 75.7-76.7
Type P : P
Dopant Boron 10 Boron
Orientation {100} + 0,5° SO0 {100} + 0,5°
Resistivity, Ohm*cm 5-10 500 5-10
Thickness, MM 380 + 25 500 355-405
Surface finish Mimror polished S00 Mirror polished
Backside Lapped and etched 500 Lapped and etched
Primary fiat SEMI 500 {011) + 1%, 20-24 mm
Secondary flat SEMI 500 o0 £ 5°, 10-12 mm
Edge Profile Founded,20 ° 500 Rounded 20 °
Bow, pm < 30 500 = 30
Warp, pm < 30 500 <30
TTV, pm < 10 EOD < 10
Particles, pcs = 100, 5um 500 < 10@0 5um
Haze MNone 00 Monge
Orange peel Mone 500 Mone
Scratches MNone 500 Maone
|Dimples Mone 500 Mong
|Edge chips Mone 500 Maone

Cuality Control Manager

L'IEMN recoit les wafers de silicium déja découpés a 380 um +/-25 um.
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Propriétés optiques du silicium T3D d’épaisseur 380 um

La transmittance monochromatique quasi normale hémisphérique T,{” et la réflectance
monochromatique quasi normale hémisphérique p,’{‘ de deux échantillons « test » et « process » en
silicium T3D ont été mesurées par la société Influtherm sur quatre spectrometres différents :

- 0,2a3a25um:
o Spectrometre « S1 » : Perkin-Elmer Lambda 900
o Spectrometre « S2 » : Agilent Cary 5000
- 25315um:
o Spectrometre « S3 » : Biorad FTS-60A
o Spectromeétre « S4 » : Agilent Cary 670 FTIR

Les discontinuités de réflectance et surtout de transmittance a 2,5 um sont trés probablement
dues aux angles d’incidence du flux spectrométrique qui different légerement (de 0° a 15° environ)
entre spectromeétres ainsi qu’entre la mesure de réflectance et celle de transmittance pour un méme
spectrometre. Cependant, ces mesures sont suffisantes pour identifier les zones d’opacité ou de
semi-transparence et de forte ou faible réflectance du silicium T3D.

100 —Tra. Process S1 —Tra. Test S1 100 —Tra. Process S3 —Tra. Test S3
80 - —Tra. Process S2 Tra. Test S2 80 - —Tra.Process S4 Tra. Test S4
3 60 = 60
o ) foomame
= 40 f it =40 T\ — —
20 / 20
0+ - 0
0 0,5 1 1,5 2 2,5 2,5 5 7,5 10 12,5 15
Longueur d'onde [um] Longueur d'onde [um]
Transmittance* de 0,2 a 2,5 um Transmittance* de 2,5 a 15 pym
100 —Ref. Process S1 —Ref. Test S1 100 —Ref. Process S3 —Ref. Test S3
80 | —Ref. ProcessS2 Ref. Test S2 g0 | —Ref. Process S4 Ref. Test S4
= 60 —\'/‘ < 60
Q 40 \ / Q 40 =
&/ ———_
20 20
0 0
0 0,5 1 1,5 2 2,5 2,5 5 7,5 10 12,5 15
Longueur d'onde [um] Longueur d'onde [um]
Réflectance* de 0,2 4 2,5 um Réflectance* de 2,5 a 15 um

* . monochromatique quasi normale hémisphérique des deux échantillons en silicium T3D « process » et « test »
d’épaisseur 380 um +/-25 pm a température ambiante, face non polie c6té faisceau incident.
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Capacité thermique molaire et massique du silicium

La capacité thermique molaire a pression constante du silicium Cypmsi [J mol™® K] est donnée
par le NIST® pour des températures comprises entre 298 et 1685 K par I’équation de Shomate :

Cp,‘m,Si = BO + 8119 + Bzﬁz + B3193 + B4_19_2 (71)

avec :

Bo | 22,81719

B. | 3,899510

B, | -0,082885

B; | 0,042111

B, | -0,354063

et ¥ la température T en Kelvin divisée par mille : & = T/1000.

La masse molaire du silicium est également donnée par le NIST et vaut
M; = 28,0855 g mol™. La capacité thermique massique a pression constante du silicium ¢,
s’exprime comme suit et sa courbe en fonction de la température est donnée ci-dessous :

1000 * Cp s

Co i = 72
p,Si MSi ( )

iﬁ_ 6o /
b /

=

'_;,,{ 740

& /
720

~

25 50 75 100 125
T[°C]

Capacité thermique massique a pression constante du silicium pur (données NIST).

> Source internet NIST :
http://webbook.nist.gov/cgi/cbook.cgi?ID=C7440213&Units=SI&Mask=2& Type=JANAFS&Table=on#JANAFS
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Caractéristiques du MCP type « PCM-89 »

Le MCP de type « PCM-89 » de chez Kaplan Energy (aujourd’hui Clauger) a été caractérisé au

moyen d’une mesure DSC par les sociétés Kaplan Energy et Influtherm.

Mesure DSC effectuée par Kaplan Energy

- Appareil de mesure : METTLER TOLEDO DSC 822e

- Gazde purge : azote (pression atmosphérique)

- Creuset en aluminium de 40 pl muni d’'un couvercle troué

- Masse de MCP testée : de 'ordre de 10 mg

- Rampe de température : 10 K min™

- Chaleur latente mesurée : entre 199 et 211 kJ kg™ selon les mesures

hexo 085-229-023 04.04.2012 14:21:01
Wgs-1 gl LB4D.13 &
13 METTLER TOLEDO DSC 822 ] = =x v it
Heating rate: 10°C/min i Ll
in i =
30 Under nitrogen flow i

5 ME-QB5-IZ5-IZY Lavmn, LBCOD mg

-3

Lt J
W83 552294023 1ren T Ty - 1
AE- DA5-228-023 A mn, 8. B000 mg \lll’_
Ireegr 165256 m] |
nomaied 21045 k-1
Onast NS C
Pack 2583 \
Erdoen 20970
"L
A e e e o B e e e A T B i e et
-to o 10 H P 40 0 5 T &0 W 100 1

5|2 AE- [(G5-225-023 110

L e e e B B B e e e e B

]

L e e o i e |
120 15 140 o

KAPLAN ENERGY: KE

STAR® SW 10.00

Montée (courbe bleue) et descente (courbe rouge) en température de la mesure DSC (courbes Kaplan Energy)

222

Cette thése est accessible a I'adresse : http://theses.insa-lyon.fr/publication/2016LYSEI100/these.pdf
© [C. Kinkelin], [2016], INSA Lyon, tous droits réservés



Mesure DSC effectuée par Influtherm

- Appareil de mesure : DSC-ATG STA 449 F3

- Gazde purge : hélium (pression atmosphérique)

- Creuset en alumine muni d’un couvercle troué

- Masse de MCP testée : 13,5 mg

- Rampe de température : 10 K min™

- Chaleur latente mesurée : entre 199 et 211 kJ kg™ selon les mesures

- Changement de phase répétable sur les trois cycles de fusion/solidification mesurés

DSC /(mwWimg)
e
(3 D8 gxo Aite: -246 g

—_—
Ars:-139.1 Jigl S ——e,
= ! Onsel- T1.2°C

Onsed= 77,7 "C

_2 5 4 Bleu: pramiars monids

v Veil: deumieme montes

Rouga: brobslama monias

Witespe de chaulfe. 10Kmin

3 |.-.| J L'&chandillon n'a pas & fondk au préalable |l'--

et Manip sous hedium ‘\u
o

0 20 40 80 80 100 120 140 160
Temperature | 'C

Crohige DSC freetis]  A10E21701 Wilasisar c orvam

Trois montées en température des trois mesures DSC successives (courbes Influtherm).

DSC /(mWimg)
B0F e
251

Are: 2069 Ll
Alre: 205.3 Mg
Alre: 2088 Jig

Blsu: premigre descenle
Vart: dauxiame descsna
Roigs! Irolsisme descenls
Viesse de chauffe: 10H min
Kanip sous hélium

2.01

Fin: 3.2 °C

Fin: 833 °C

|:|.5. _':; Fin: 83,7 °C
TS
_,_l—"_'_F— N o f 3
e —T N M e - -
ol SEEET e

80
Température °C

Crchge DSC (deacers] MN2HC4D S \Slcdser camamg

Trois descentes en température des trois mesures DSC successives (courbes Influtherm).
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Propriétés optiques de la peinture Jelt déposée sur du silicium T3D

L’échantillon mesuré est une plaque de silicium T3D d’épaisseur 380 um +/- 25 um (échantillon
« test » dont les propriétés optiques avant peinture sont données en Annexe C p. 220) peint sur sa
face non polie avec 12 couches de peinture « Jelt noir mat 700 °C », |’épaisseur totale de peinture
étant comprise entre 50 et 100 um selon I’endroit.

La transmittance monochromatique quasi normale hémisphérique r)’f‘ et la réflectance
monochromatique quasi normale hémisphérique p;" de I’échantillon ont été mesurées par la société
Influtherm sur deux spectrometres différents :

- 02a3a25um:
o Spectrometre « S2 » : Agilent Cary 5000
- 1,8a15um:
o Spectromeétre « S4 » : Agilent Cary 670 FTIR

Le faisceau spectrométrique incident arrive c6té peinture. Les mesures sont réalisées a
température ambiante.

16 —Trans. (peinture + Si), S2

14 - Trans. (peinture + Si), S4

12 -\—Réfl. (peinture + Si), S2 1

10 Réfl. (peinture + Si), S4 [\ /)
IS | =
Q
s 6 |

4 ==

; |

0 _—

p HEEEEENE

01 2 3 4 5 6 7 8

T
9 10 11 12 13 14 15
Longueur d'onde [um]

Transmittance et réflectance monochromatiques quasi normales hémisphériques 7;" et p3” du silicium T3D
couvert d’une épaisseur de peinture « Jelt noir mat 700 °C » d’épaisseur 75 +/- 25 pm. Mesures réalisées par
Influtherm entre 0,2 et 15 um de longueur d’onde et a la température ambiante.

La transmittance 73" du silicium peint est nulle entre 0,2 et 15 um de longueur d’onde. En
revanche, la transmittance 7" de la méme plaque en silicium mais non peinte est de I'ordre de 40 %
entre 1,1 et 15 um de longueur d’onde (Annexe C p. 220). Ceci signifie que la couche de peinture
présente sur le silicium est opaque entre 1,1 et 15um, ce qui corrobore les mesures de
transmittance de la peinture en fonction de I'épaisseur de celle-ci (2.3.2). Entre 0,2 et 1,1 um de
longueur d’onde, les mesures spectrométriques ne permettent pas de connaitre la transmittance de
la seule peinture étant donné I'opacité du silicium utilisé. Cependant, la réflectance de la peinture
déposée sur silicium, d’allure assez constante et valant environ 3 % entre 0,4 et 7,7 um de longueur
d’onde, donc bien différente de la réflectance du silicium seul qui varie entre 20 et 60 % sur la méme
plage de longueur d’onde, ainsi que le caractére opaque de la peinture observé a I'ceil nu (donc dans
le visible entre 0,4 et 0,7-0,8 um), permettent de formuler I'hypothése raisonnable que la
transmittance de la seule peinture est également nulle entre 0,4 et 1,1 um.

224

Cette thése est accessible a I'adresse : http://theses.insa-lyon.fr/publication/2016LYSEI100/these.pdf
© [C. Kinkelin], [2016], INSA Lyon, tous droits réservés



Avec cette hypothése, la peinture Jelt d’épaisseur 75 um +/- 25 um est opaque entre 0,4 et
15 pm de longueur d’onde. L’émissivité monochromatique quasi normale &, de la peinture s’obtient
alors comme suit pour des longueurs d’onde comprises entre 0,4 et 15 um :

g =1—p; (73)

avec p/’{‘ la réflectivité monochromatique quasi normale hémisphérique mesurée pour la
peinture déposée sur silicium, celle-ci étant attribuée a la seule couche de peinture. La courbe
d’émissivité monochromatique quasi normale de la peinture est présentée ci-dessous. L'incertitude
associée a cette émissivité est de +/- 5 %.

1
N

0,96

ser | caméra IR
0,92 1

e[-]

0,88 H—V

0,84

—Emissivité (peinture + Si), S2

08 Emissivité (peinture + Si), S4

0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15
Longueur d'onde [um]

Emissivité monochromatique quasi normale de la peinture « Jelt noir mat 700 °C » d’épaisseur 75 +/- 25 pm,
calculée a partir des mesures réalisées par Influtherm entre 0,4 et 15 pm de longueur d’onde et a la température
ambiante.

Il ressort que la peinture « Jelt noir mat 700 °C » peut étre considérée comme un corps gris
voire comme un corps noir sur la plage de longueur d’onde 0,4-7,7 um puisque son émissivité
monochromatique quasi normale y est assez constante et trés élevée (= 0,97). Pour les longueurs
d’onde comprises entre 7,7 et 15 um, I'émissivité de la peinture est moins constante mais reste
élevée (>0,8).

Remarque : les valeurs de transmittance mesurées avec le dispositif de la figure 2-19
correspondent a la transmittance grise apparente quasi normale quasi normale (par analogie avec
I’émissivité grise apparente) tandis que les valeurs mesurées par Influtherm sur le spectromeétre doté
d’une sphére intégrante correspondent a la transmittance monochromatique quasi normale
hémisphérique.
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Annexe D. Mesures complémentaires

Mesures du profil de faisceau de la diode pilote 640 nm

Largeur échantillon 20 mm

-+ | 1

el

ol e
™ v
AL P e st

Intensité

X [p|xe|] Intensité

Y

[1exid] A
W OZ UOJIIUBYOY INSINEH

1225,

Profil du faisceau 640 nm dans le plan du porte-échantillon aprés la lentille divergente, la lentille convergente et
le miroir laser a 45°. Seuls les capteurs rouges de la caméra délivrent un signal, le rouge 640 nm étant filtré pour
les capteurs bleus et verts.

P

Profil du faisceau 640 nm a 1 m du collimateur aprés une lentille convergente.
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Caractérisation de I'épaisseur de peinture

La peinture a pour objectif de rendre la surface des échantillons T3D opaque dans I'infrarouge.
Des essais préliminaires de peinture ont permis de fixer a 12 le nombre de couches de peinture Jelt a
appliquer aux échantillons T3D afin d’atteindre I'épaisseur d’opacité de 40 um.

Chaque couche de peinture est appliquée en déplacant a la main la bombe de peinture de la
gauche vers la droite afin de passer devant chaque échantillon, les échantillons a peindre étant
alignés les uns a coté des autres. L'épaisseur de peinture déposée localement lors d’un passage
dépend du débit de peinture (décroissant a mesure que la bombe se vide), de la distance bombe-
échantillon (maintenue aussi constante que possible), de la vitesse de passage (maintenue aussi
constante que possible) et de la visée (I'objectif étant que le centre du spray coincide avec le centre
de I'échantillon). Tous ces parametres induisent une variabilité de I'épaisseur de peinture d’une
couche de peinture a I'autre et possiblement d’un échantillon a I'autre. La visée induit en outre une
variabilité d’épaisseur au sein de la surface d’'un méme échantillon.

Afin de caractériser la variabilité de I'épaisseur de peinture, celle-ci est mesurée par
profilométrie optique au moyen d’un microscope confocal. Des profils altimétriques sont mesurés le
long de lignes de balayage afin de déterminer la différence d’altitude entre la surface de la peinture
et la surface du silicium sous-jacent (figure ci-dessous).

Lignes de
balayage
optique

Silicium

Peinture

Lignes de balayage optique pour la mesure d'épaisseur de peinture par profilométrie optique pour deux types
d’échantillons différents.

Les échantillons caractérisés par profilométrie optique ont tous regu 12 couches de peinture
« Jelt noir mat 700 °C » par face peinte. Ayant été peints lors de cing sessions de peinture distinctes,
ils forment cing « lots de peinture » différents. L’épaisseur moyenne de peinture de chaque coin
d’échantillon mesuré est donnée dans la figure ci-dessous.

Sur 'ensemble des mesures réalisées, |I'épaisseur de 12 couches de peinture Jelt varie entre 27
et 87 um avec une valeur moyenne de 58 um et un écart-type de 13 um. 90 % des épaisseurs
mesurées sont comprises entre 38 et 78 um.

Les différences d’épaisseur sont moindres entre les échantillons issus du méme lot de peinture
car ils ont été peints dans le méme mouvement de bombe (méme vitesse de passage, méme distance
buse-échantillon). Pour ces échantillons, I'écart-type de I’épaisseur de peinture vaut 5-10 um (sauf le
lot 4 dont I’écart-type est de 2 um mais qui ne comprend que trois échantillons).

L'écart d’épaisseur de peinture entre les deux coins d’'une méme face vaut 10 um en moyenne,
avec un écart-type de 8 um. En relatif, cela correspond a une épaisseur de peinture variant de 20 %
en moyenne entre les deux coins d’'une méme face.
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Epaisseur de peinture mesurée dans les coins pour différents échantillons peints avec 12 couches de peinture

« Jelt noir mat 700 °C » lors de cinq sessions différentes de peinture (lots 1 a 5).
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Analyse de sensibilité de la quantité de chaleur latente estimée a la position
du MCP dans la cavité

L’échantillon G2-0P-3b-150 de type Si-MCP-Si (tableau ci-dessous) est testé trois fois selon les
conditions expérimentales décrites en 3.1.1, pour trois distributions différentes du MCP dans la
cavité (figure ci-dessous) :

1% essai: le MCP étant déja dans la partie basse de la cavité, sa distribution spatiale ne
varie quasiment pas durant le test.

2°™ essai : 'échantillon ayant été préalablement tourné de 180° autour de I'axe optique,
le MCP initialement en haut de la cavité s’écoule vers le bas en suivant les bords de la
cavité. La solidification du MCP durant la phase de refroidissement fige la position du MCP
sur les cotés gauche et droit de la cavité.

3éme

éme

essai : I’échantillon est dans la méme position que pour le 2
son écoulement des bords vers le bas de la cavité.

essai. Le MCP termine

Echantillon complet peint Cavité
Echantillon Surface Epaisseur Si Masse |Scellement| Surface [Profondeur| Contenu
SU8-2005 .
G2-0P-3b-150|20 x 20 mm?| S0 +380HM | go1 e | 16x 16mm?2| 150um | MCP (+air)
(hors peinture) ép.7-13 um

Les quantités de chaleur latente estimées pour ces trois essais sont trés proches (figure ci-
dessous), avec un écart maximal inférieur a 2 % entre les trois mesures. De plus, il se peut que I'écart
entre la premiere estimation et les deux suivantes soit d(i en partie au repositionnement de
I’échantillon sur le porte-échantillon. On peut en conclure que la sensibilité de la méthode
d’estimation de la quantité de chaleur latente présentée dans la section 3.1.3 a la position du MCP
dans la cavité est faible.

Essai n°1 Essai n°2 Essai n°3

Avant fusion

Aprés solidification

Quantité de chaleur

latente estimée 3.48J

3,42 J 3.42J

Images IR des distributions initiales (avant fusion) et finales (apres solidification) du MCP dans la cavité de G2-
oP-3b-150 pour les trois essais et quantités de chaleur latente estimées correspondantes.
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Sensibilité de la résistance thermique totale Ry aux parametres de
poinconnement

Les résistances thermiques totales Ry estimées a partir des temps de demi-montée en
température t;;, mesurés au CETHIL en face aval des échantillons GO-Co-Ic a -8c de type Si-NTC-Si
sont présentées ci-dessous en fonction des parameétres de scellement (température, pression, durée)
ainsi qu’en fonction des forces d’arrachement et des taux de transferts mesurés au CEA sur les
échantillons Si-NTC-Si 1a a 8a. La tendance est représentée par la régression linéaire en pointillés.
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Résistances thermiques totales Ry des échantillons GO-Co-1c a -8c en fonction de différents paramétres.
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Tableau récapitulatif des temps de demi-montée t;,2

Au début du projet T3D, les échantillons ont d’abord été testés avec une lampe flash classique.
Dés que le banc d’essai développé pour le projet T3D a été opérationnel, les échantillons ont été
flashés avec le laser. Le profil temporel de la puissance du flash étant différent pour la lampe flash
(pic de puissance suivi d’'une décroissance rapide) et pour le flash laser (puissance constante durant
le flash), le temps de demi-montée en température différe Iégerement selon la source flash utilisée.

Le flash doit étre absorbé par la plague amont de I'amortisseur. Or le silicium est opaque dans
le visible mais semi transparent dans l'infrarouge, et la lampe flash classique émet dans le visible et
dans l'infrarouge. Les premiers échantillons du projet T3D sont donc peints sur la face amont avec
une peinture opaque aux IR. Le silicium étant opaque a la longueur d’onde du laser pour les
épaisseurs de silicium considérées, les échantillons flashés avec le laser ne nécessitent pas de
peinture en face amont.

En plus de la face amont, les premiers échantillons du projet T3D sont également peints sur la
face aval car celle-ci est semi-transparente aux IR. L’adjonction de peinture en face aval permet alors
d’accéder au thermogramme aval, au décalage temporel prés induit par la présence de cette
épaisseur additionnelle de peinture. Les amortisseurs disposant d’une couche opaque aux IR déposée
sur le silicium aval, comme la couche de Ti/Au/In utilisée pour le poinconnement des NTC, ne
nécessitent pas de peinture en face aval pour accéder au thermogramme aval.

Afin de pouvoir comparer les thermogrammes d’échantillons postérieurs a ces premiers
échantillons T3D, certains amortisseurs ont été peints de la méme maniere, c’est-a-dire sur leurs
deux faces.

Le tableau ci-dessous récapitule les temps de demi-montée en température t;/, des principaux
amortisseurs T3D testés par méthode flash. Les différentes colonnes du tableau correspondent aux
différentes configurations: lampe flash classique ou laser, peinture sur 0, 1 ou 2 faces. Les
caractéristiques principales des échantillons y sont également rappelées : type de scellement, type
de poingonnement et type de NTC.

A noter que les mesures des échantillons GO-Co-1c, -2¢ et -3c avec le laser ont été réalisées
15 mois apres les mesures avec la lampe flash classique. Une évolution des échantillons durant ce
laps de temps, spontanée ou due a la manipulation de ceux-ci, est I'explication probable de I'écart
entre les valeurs de t;, mesurées avec chaque méthode, différent pour chaque échantillon.
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Récapitulatif des temps de demi-montée ¢,,.

ti, [ms]
Si-Si |Si-pt pt - pt Scellemt. NTC

Echantillon| LASER |LASER|Lampe|LASER| Type |Poingont.|Densifiés| Structure
GO-Co-1c - - 142 118

GO-Co-2c - - 141 146

GO-Co-3c - - 28 38

GO-Co-4c i i 31 i Aucun Simple Non Non
GO-Co-5¢ - - 28 -

GO-Co-6¢ - - 61 -

GO-Co-7c - - 21 -

GO-Co-8c - - 26 -

GO-Co-11 - - - 76

GO-Co-46 i i i >1 Aucun | Simple Non Non
GO-Co-93 - - - 44
GO-Co-133 - - - 51

G1-Co-6 - - - 260

G1-CP-11 - - - 260 3M Simple Non Réseau trous
G1-CP-12 - - - 260

G3-CP-5 49 - - - Double Oui [llots design 6
G3-00-7 |400a 550 - - - SU-8 - - -
G3-Co-9 | 40a220 - - - Double Oui [llots design 6
G3-CP-11 | 30a80 - - -

G3-Co-12 | 30a70 - - - sU-8 Double Oui [llots design 8
G3-Co-13 | 35a80 - - -

G3-00-15 | 50a 130 - - - - - -
G3-CP-16 ~27 - - -

G3-CP-17 20 ~35 - - SU-8 Double Oui |llots design 5
G3-CP-18 | 18a36 - - -

Si - Si :silicium a silicium. Si - pt : silicium a peinture. pt - pt : peinture a peinture.
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Précision et sensibilité de la méthode d’estimation de Ry a partir d’'une
sollicitation de type créneau

Les températures T,, et T,, sont mesurées sur les coins peints. En réalité, les températures des
coins de I'amortisseur ne sont pas exactement égales aux températures moyennes de chaque plaque
en silicium car leur température n’est pas parfaitement uniforme (écart d’environ 1 K mesuré entre
le coin et le centre a 90 °C). De plus, I'écart de température T,, - T,, mesuré sur les zones peintes est
supérieur a I'écart de température entre les plaques de silicium du fait de la résistance thermique de
la peinture et de la résistance thermique d’interface entre la peinture et le silicium :

Tpt,am > TSi,am > TSi,av > Tpt,av (74)

Les écarts de température Tp am — Tpeav Mesurés en phase de chauffe étant compris entre 2 et
8 K pour la plupart des échantillons T3D, une surestimation de seulement 1K de I’écart réel Tg;,p, -
Ts;ay Ménerait a une surestimation de Ry pouvant étre importante selon les échantillons.

L’estimation de G,,, (éq. (34)) est peu sensible a une hétérogénéité des résistances thermiques
locales entre les plaques de silicium, autrement dit a une plague de silicium de température non
uniforme. En effet, un offset de 1 K sur la température d’un coin de I’échantillon durant les phases de
chauffe et de refroidissement ne changera quasiment pas la valeur de dT,,/dt ni celle de I’écart T,,-
Tomp- DE méme, I'estimation de Q;, (éq. (58)) est peu sensible a une telle hétérogénéité, I'impact sur
dT,/dt et I'écart T,-T,mp étant faible également. En revanche, I'estimation de Ry (éq. (61)) est
sensible a une hétérogénéité des résistances thermiques locales entre plaques de silicium lorsque
I"écart T,,-T,, mesuré |'est. C'est le cas lorsque les températures T,, et T,, sont mesurées sur les
coins et que la chaleur passe plus vite entre les deux plaques de silicium qu’entre la zone centrale et
la périphérie d’'une méme plaque de silicium, autrement dit lorsque le temps t;, mesuré en face aval
est inférieur au temps de demi-montée en température a travers environ 10 mm de silicium, soit
environ 150 ms (cf. les temps de demi-montée en température t;,, a travers différentes longueurs de
silicium en Annexe C p. 218). Cette hétérogénéité des résistances thermiques locales entre plaques
de silicium peut venir de I'architecture de I'échantillon (Si-Air-Si par exemple, pour lesquels le
scellement conduit mieux la chaleur que l'air) ou de sa réalisation (hétérogénéité des connexions
Si/NTC par exemple). Pour des échantillons affichant des temps de demi-montée en température en
face aval t;, <150 ms et en cas d’hétérogénéité importante des résistances thermiques locales
entre les plaques de silicium, la résistance Ry estimée sera donc biaisée.

Etant donné les hypotheéses formulées et les incertitudes associées, la valeur de Ry estimée
dans la section 4.2.1 est a considérer comme un ordre de grandeur surestimé de la résistance
thermique entre les plaques de silicium. Ceci est suffisant pour répondre aux objectifs fixés a cette
méthode d’estimation dans le cadre du projet T3D :

- Estimation d’un ordre de grandeur de la résistance thermique entre plaques Ry pour les
échantillons pour lesquels la méthode flash décrite en 3.2.1 n’est pas applicable, ou tout
simplement pour lesquels il existe déja une mesure de type créneau (mesure dédiée
initialement a I'analyse de la fonction stockage de I"amortisseur décrite en 3.1) et pour
lesquels une estimation plus précise de Ry n’est pas attendue (échantillons Si-Air-Si et Si-
MCP-Si).
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- Comparaison des résistances thermiques entre plaques Ry pour des échantillons de
géomeétrie similaire et peints de la méme maniére.

- Allure de la résistance Ry en fonction de la température.

- Suivi de I’évolution de la résistance Ry pour un méme échantillon au fil des cycles de
chauffe-refroidissement.

A noter qu’a partir du modele de la figure 4-5, il est aussi possible d’obtenir la résistance Ry par
estimation du flux transmis Q,, et de I'écart de température T,, - T,, en régime stationnaire a partir
de I'estimation du flux laser absorbé ou du flux échangé avec I'environnement, mais ceci implique un
essai supplémentaire en régime stationnaire. Pour cette raison, la méthode par estimation du flux
transmis Q,, en régime instationnaire présentée dans la section 4.2.1 a été retenue.

Une étude de sensibilité de I'estimation de la résistance thermique Ry a la distribution du MCP
dans la cavité a été réalisée a partir des mémes mesures que celles présentées en Annexe D p. 229.
L’échantillon G2-0P-3b-150 de type Si-MCP-Si est testé trois fois selon les conditions expérimentales
décrites en 3.1.1, pour trois distributions différentes du MCP dans la cavité. Ces trois distributions
sont illustrées sur la figure ci-dessous. Les résistances thermiques Ry estimées pour ces trois essais
sont proches, avec un écart maximal inférieur a 7 % entre les trois mesures, sachant que la résistance
Rg peut évoluer d’'une mesure a l'autre, par exemple du fait de la possible dégradation de la
conduction thermique a travers le scellement SU-8 (phénomene observé sur G2-00-1b-150). On peut
en conclure que la sensibilité de la présente méthode d’estimation de Ry a la position du MCP dans la
cavité est faible.

Essai n°1 Essai n°2 Essai n°3

Avant fusion

Apres solidification

Résistance thermique
Ry estimée

2,38 KW' 2,37 KW' 2,52 KW'

Images IR des distributions initiales (avant fusion) et finales (aprés solidification) du MCP dans la cavité de G2-
oP-3b-150 pour les trois essais et résistances thermiques Ry estimées correspondantes.
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Annexe E. Calculs et analyses complémentaires

Puissance échangée entre I’échantillon et I'’enceinte par rayonnement

Etant donné la petite taille de I'’échantillon comparé a celle de I’enceinte, la puissance radiative
nette échangée entre I'échantillon et le corps noir que représente I'enceinte s’écrit :

Pref,ray = SSO_(TT% - T;mb) (75)

avec S la surface externe de I’échantillon, € son émissivité, o = 5,67 102 W m? K* la constante
de Stefan-Boltzmann, T,, la température de I’échantillon et T,,,, la température de I'enceinte égale a
la température ambiante. L'émissivité de I’équation (75) est une moyenne des émissivités ou
émittances de la peinture et du silicium pondérée par les surfaces peinte et non peinte.

Pour les températures du projet T3D, la majeure partie du rayonnement thermique est émis
entre 5 et 25 um de longueur d’onde. L'émissivité de la peinture et I'émittance du silicium T3D n’y
sont que partiellement connues (Annexe C p. 220 et p. 224). Sur la bande 5-25 um, I'émissivité de la
peinture est prise égale a 0,94 +/- 0,06, et I'émittance du silicium non peint est prise égale a 0,3
+/-0,1. La surface peinte d’un coin de I'échantillon G2-00-1-100 est prise égale a 15 mm’ +/- 3 mm’.
L'incertitude sur la puissance théorique P,y (9. (75)) est calculée a partir des incertitudes sur
I’émissivité de la peinture, sur I’émittance du silicium et sur la surface peinte.

Puissance échangée entre I'échantillon et I’air par convection naturelle

Sans ventilateur, I'’écoulement d’air est laminaire pour une température d’échantillon
comprise entre 20 et 130 °C (Grashof << 10°). Les petites dimensions de I’échantillon permettent de
considérer que celui-ci est a température uniforme. La corrélation de convection naturelle utilisée
pour calculer le nombre de Nusselt Nu, de la plaque verticale isotherme que constitue I’échantillon
T3D est la suivante, avec de I'air a température ambiante (Churchill et Chu, 1975) :

Nu, = 0,68 + 0,515 Ra,’* (76)
37 _
avec le nombre de Rayleigh Ra; = W et L =20 mm la hauteur de I'échantillon. Le
coefficient d’échange convectif h.,,, se calcule comme suit :
ANu;

heony = I (77)

avec A la conductivité thermique de I’air. L'incertitude sur la valeur de h,,,, est prise égale a
+/- 30 % (incertitude sur la corrélation elle-méme, différence entre le montage expérimental T3D et
celui ayant servi a établir la corrélation, effets de bords dus a la faible largeur de I'’échantillon T3D,
température d’échantillon non constante dans le temps).
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Relation entre la résistance thermique entre les deux faces de 'amortisseur
Rietle temps de demi-montée en température t1/2 lors d’un flash

Les hypothéses associées au modele thermique illustré sur la figure 3-10 sont formulées en
3.2.1. Les conditions initiales et finales sont les suivantes, avec T.. la température finale de
|’échantillon :

t<0 = Tyn=Tow = Tomp
t=0 = Tom > Tow = Tamp (78)
to0= T =T =Te

Pour t > 0, le flux de chaleur sortant de la masse amont m,,,, est égal au flux de chaleur entrant
dans la masse aval mg,. Il vient :

dTym dTy,
Mamp =gy = ~Mavtp g 79
L'intégration de I’équation (79) donne, avec k une constante :
m
Tom = ———Top + k (80)
Mam
La condition finale a I’équilibre thermique permet d’écrire :
m m
To=——"Tp+k = k:Tw<1+ ‘“’) (81)
Mam Mam

Les équations (80) et (81) donnent I'expression de T,,, en fonction de T,,, de T.. et des masses :

m m +m
_ _Mav T, + am av T, (82)

am mam

Par ailleurs, de maniére analogue a la résistance électrique R = U/J, la résistance thermique Ry
est définie comme suit, avec Q;, la puissance thermique transférée de la plaque amont vers la plaque
aval :

Tam — T,
Rff — am av (83)
Qer

La relation (83) est vraie aussi en régime instationnaire car la résistance thermique Ry est ici
supposée avoir une capacité thermique nulle. Le bilan thermique de la seule plaque aval s’écrit :

(84)

L’injection de I’équation (84) dans I'équation (83) donne :

236

Cette thése est accessible a I'adresse : http://theses.insa-lyon.fr/publication/2016LYSEI100/these.pdf
© [C. Kinkelin], [2016], INSA Lyon, tous droits réservés



dT,
Tam — Tay = Repmaycp d_;w (85)

En remplacant T,,, donné par I’équation (82), il vient apres simplification :

d(T,, — Ty Mym + M
( av ) — am av (Tm, _ Too) (86)
dt MamMayCp Ry

La solution de cette équation différentielle est de type exponentielle décroissante. Avec T, la
température initiale de la plaque aval a t = 0, il vient :

(Tav - TOO) = (Tav,i - OO)e_t/T

1Cprf - (87)

+
Magm Mgy

T =

Au temps de la demi-montée en température t = t;/,, par définition il vient :

T - Too 1 t
Bavap=Te) 1 ceoe o B2 03 (88)
(Tav,i - TOO) 2 t

D’oU, avec I'expression du temps caractéristique T donnée dans I'équation (87) :

Rpp = — 2 ( ! 1) (89)
770,693 ¢y \mam Mgy
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Méthode d’estimation de la borne supérieure de la résistance thermique
d’interface Si/NTC au poingconnement Ry, des échantillons G1-CP-11 et G1-
CP-12

Il a été montré que I'augmentation rapide de luminance mesurée en face aval de G1-CP-11 et
G1-CP-12 en zone NTC (figure 4-17) est due uniquement a la variation de température du tapis de
NTC (opaque aux IR) et pas a celle du silicium aval, ce dernier mettant beaucoup plus longtemps a
monter en température (figure 4-20).

Pendant la durée du flash laser (10 ms), les transferts thermiques avec I'adhésif dans la zone
périphérique de la plague amont de silicium n’a pas ou peu d’incidence sur les transferts thermiques
en zone centrale entre le silicium amont et les NTC. En effet, le temps de demi-montée en
température d’une épaisseur de 3 mm de silicium (une longueur caractéristique de la distance entre
I'adhésif et le tapis de NTC) est de 14 ms, soit un phénomeéne lent comparé a la montée en
température du tapis de NTC, déphasée de quelques millisecondes tout au plus par rapport a la
plaque de silicium amont. L’adhésif est donc négligé pendant la durée du flash laser.

Du fait de la diffusivité thermique élevée du silicium et des NTC, les températures du silicium
amont Ts; 4, et des NTC Tyrc sont supposées uniformes pendant la durée du flash laser. Ceci revient a
attribuer 'ensemble de la résistance thermique Si/NTC a l'interface Si/NTC et donc a légérement
surestimer R,,;, ce qui n’est pas un probléme dans le cadre de I’estimation de sa borne supérieure.

Il a également été montré que R, est trés supérieure a Ry, pour G1-CP-11 et G1-CP-12
(tableau 4-5). La résistance R, et la plaque de silicium aval peuvent donc étre négligées pendant la
durée du flash laser. Durant le flash laser, les échantillons G1-CP-11 et G1-CP-12 peuvent étre
modélisés par une simple résistance thermique R, entre le silicium amont et le tapis de NTC
contenant également du MCP (schéma ci-dessous a gauche). La source de courant constant
représente le flux laser constant durant le flash. Le fait de considérer R.,; comme infinie conduit ici a
surestimer R,,;, ce qui est acceptable dans le cadre de I’estimation de la borne supérieure de R,,;.

La capacité thermique de la plaqgue amont en silicium Cs;,,, est trés supérieure a la capacité
thermique du tapis de NTC Cyrc ainsi qu’a celle de la fraction de MCP Cy¢p participant a la montée en
température du tapis de NTC (pour rappel, ici le MCP ne change pas d’état, I'ensemble de I'essai se
déroulant a environ 20 °C). Soumis a une source de courant d’intensité constante (le flash de durée
10 ms), le potentiel (ou température) T4, augmente alors linéairement presque indépendamment
des valeurs de R, et de Cyrc+Cuce. Pendant la durée du flash, le comportement de ce systeme (ci-
dessous a gauche) s’apparente donc a celui d’un simple circuit électrique RC soumis a une
augmentation linéaire du potentiel de « consigne » Tg; ., (ci-dessous a droite).
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Qabs R poi R poi

TSi, am TN TC

— Gsom —— Cnrct Cuer Tsi,am Tvre | ——  Cwrc + Cuer

7 77 77

Modele thermique de la plaque amont et du tapis de NTC des échantillons G/-CP-11 et GI-CP-12 pendant la
durée du flash.

La réponse du potentiel Tyrc de ce circuit RC a une rampe du potentiel de consigne T;,n, est
connue : c’est une rampe de méme pente que la rampe de consigne Ts; 4, Mais déphasée d’un temps
de retard t=RC une fois le régime permanent atteint (graphe ci-dessous a gauche), ce retard t
s’exprimantici :

T = Rpoi(Cyrc + Cumcp) (90)

En estimant une borne supérieure du retard sup(t) a partir des mesures flash de G1-CP-11 et
G1-CP-12 non peints (graphe ci-dessous a droite pour G1-CP-11) et en estimant une borne inférieure
de la capacité thermique inf(Cyrc + Crcp) participant a la montée en température Tyre, on obtient une
borne supérieure de la résistance thermique d’interface au poingonnement :

SUp(Rygp) = ——b D (91)
P inf(Cyrc + Cycp)
i 6
Potentiel = —1-zone In, amont
2 5 1 —2-zone NTC, aval f\,——-\\_/\/
Tsiam Thre L 4 /’\ /\
. .; (vV ~ \’\/
33 /
g 2
g 1 A
(=
€ o QWV .
3 Flash
--------- -1
Temps -002 -001 0 001 002 0,03 0,04
Temps [s]

Températures théoriques (gauche) correspondant au modele RC et températures mesurées (droite) du silicium
amont et du tapis de NTC pendant la durée du flash.

D’apres les différentes mesures flash réalisées et en tenant compte du bruit du signal mesuré,
une borne supérieure prudente du retard t est estimée a 5 ms.

La masse de NTC présente dans G1-CP-11 et G1-CP-12 n’a pu étre déterminée précisément et
elle est comprise entre 0,02 et 0,1 mg. Sa borne inférieure est donc égale a my;c=0,02 mg. La
capacité thermique massique des NTC monofeuillets (SWCNT) est estimée comme étant similaire a
celle du graphéne a température ambiante (Hone, 2001). Celle des NTC multifeuillets (MWCNT) est
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considérée comme semblable a celle du graphite a température ambiante (Mizel et al., 1999). A
300 K, les capacités thermiques massiques des SWCNT, des MWCNT, du graphéne et du graphite sont
effectivement tres proches (Hone, 2001; Hone et al., 2002). La borne inférieure de la capacité
thermique massique des NTC est prise égale a cyrc=600J kg™ K* a 300 K. La borne inférieure de la
capacité thermique des NTC présents dans G1-CP-11 et G1-CP-12 est donc égale & Cyrc=1107J K™

La masse de MCP participant a la montée en température mesurée sur le tapis de NTC est
inconnue. Elle est comprise entre zéro et la masse totale de MCP présente dans I"échantillon. La
borne inférieure de la capacité thermique du MCP ne peut donc qu’étre égale a Cyc = 0J K™

Avec une borne supérieure de T égale a 5 ms et une borne inférieure de (Cyrc + Cucp) valant
1107 J K™, il vient une borne supérieure pour GI-CP-11 et G1-CP-12 valant :

sup(Rpoi) =5 102 K W1 (92)

La surface réelle de NTC, donc sans compter les trous du tapis, est d’environ 7 mm®. La borne
supérieure de la résistance thermique de surface Si/NTC au poingonnement vaut alors pour G1-CP-11
et G1-CP-12:

sup(rpoi) =4 103 m2 K W1 (93)

Cependant, en considérant une capacité thermique massique du MCP cycr = 2000 J kg' K™ &
300K (2.1.3.2) et la masse totale de MCP présente dans les échantillons G1-CP-11 et G1-CP-12
(environ 4 mg, soit deux ordres de grandeur au-dessus de la masse de NTC), on remarque que la
capacité thermique ainsi obtenue (8 107 J K™) est supérieure de deux a trois ordres de grandeur a
celle des NTC. Le fait de ne pas connaitre la fraction de MCP prenant part a la montée rapide en
température mesurée sur le tapis de NTC est la raison pour laquelle les bornes supérieures estimées
de R, et de r,,; sont possiblement supérieures de plusieurs ordres de grandeur aux valeurs vraies
correspondantes pour G1-CP-11 et G1-CP-12.

240

Cette thése est accessible a I'adresse : http://theses.insa-lyon.fr/publication/2016LYSEI100/these.pdf
© [C. Kinkelin], [2016], INSA Lyon, tous droits réservés



Augmentation du ratio signal /bruit IR

Afin de diminuer le bruit de mesure, il est d'usage de calculer le thermogramme moyen sur
une zone de mesure englobant un nombre de pixels le plus important possible au sein d’'une zone
thermiqguement uniforme. Si cette moyenne spatiale ne suffit pas, une moyenne temporelle glissante
sur quelques images consécutives peut étre appliquée au signal en prenant soin de vérifier que cela
ne porte pas atteinte a l'allure des thermogrammes. Toujours dans le but d’augmenter le ratio
signal/bruit, si plusieurs mesures du méme essai sont disponibles, un thermogramme moyen de
celles-ci peut étre calculé. La figure ci-dessous illustre les trois opérations de moyennage successives
avec trois thermogrammes mesurés dans une zone thermiquement homogeéne lors de trois mesures
de type flash réalisées dans les mémes conditions. A noter que le thermogramme moyen final
résultant de ces trois opérations successives de moyennage ne dépend pas de I'ordre d’exécution de
chacune des trois opérations de lissage.

T[°C] T[°C]
Lt

"
1l

Flash 1 bt —>
Flash 2 —>
e
Flash 3 W —
\'L."n\'lm"""‘-u'u'\' |
t[s] t[s]
Moyenne spatiale Moyenne temporelle Moyenne des 3 flashs

Traitement du signal infrarouge permettant d’augmenter le ratio signal/bruit.
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Annexe F. Influence de I'émissivité considérée pour la mesure flash

L’échantillon G3-00-15 est soumis a un flash laser durant 10 ms en configuration non peinte.ll
comporte une couche métallique déposée sur la face intérieure de chaque plaque en silicium, ce qui
rend chacune de ses faces opaque. La luminance mesurée par la caméra IR peut étre normée comme
suit :

L—L,;
Lyorméee = — (94)

Lmax - Lmin

La courbe de luminance mesurée dans la zone cavité de la plaque aval est convertie en deux
courbes de température pour deux émissivités caméra arbitraires prises égales a 0,3 et 0,9. Ces
thermogrammes sont normés selon le méme principe que la luminance en remplagant L par la
température aval T,, dans I'’équation (94). Ces trois courbes paraissent identiques (figure ci-dessous).

1
0,8
. 0,6
5'0
':g 0,4
0,2 . A
e uminance normée
0 ==Temp. normée (€=0,9)
Temp. normée (€=0,3
-0,2 P ‘( )
-0,1 0 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5

Temps [s]

Courbes de température calculées a partir de la courbe de luminance mesurée pour deux émissivités différentes
dans la zone cavité de la plaque aval de G3-00-15 soumis a un flash laser.

L’écart maximal entre la courbe de luminance normée et chacune des courbes de température
normée est de I'ordre de 0,1 %. Ceci est d0 au fait que les variations de température mesurées en
face aval des échantillons T3D lors d’une mesure de type flash sont faibles (< 0,2 K), ce qui permet de
linéariser la dépendance en température de la luminance. L'erreur sur le temps t;, due a la
linéarisation est de I'ordre de 0,1 % et est donc négligeable pour les mesures flash du projet T3D.

En conclusion, du fait de la faible amplitude des variations de température aval lors des
mesures de type flash du projet T3D, le temps de demi-montée en température t;,, d’'une face aval
opaque, peinte ou non, peut étre déterminé indifféremment a partir du profil de luminance ou du
profil de température mesuré avec une émissivité caméra prise au hasard. Lorsque I'échantillon
comporte une face aval opacifiée par une couche métallique, il est donc préférable de le tester en
configuration non peinte afin d’éviter le déphasage induit par une épaisseur additionnelle de
peinture.
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Annexe G. Comparaison des deux méthodes d’estimation de la
résistance thermique Ry

Dans cette section, les deux méthodes d’estimation de la résistance thermique entre plaques
Ry présentées en 3.2.1 et en 4.2.1 sont comparées. Sur I'ensemble des échantillons disponibles
(Annexe H), seuls cing d’entre eux sont compatibles avec les deux méthodes. En effet, les
échantillons de génération GO ainsi que les échantillons G3-CP-11, G3-CP -16 et G3-CP -18 ne peuvent
pas subir de montée en température marquée car le risque de rupture de ces échantillons contenant
des NTC est trop élevé (scellement absent ou trop fragile), ce qui exclut la méthode présentée en
4.2.1. Les échantillons de génération G2 ne peuvent se préter a la mesure d’'un temps de demi-
montée en température en face aval car ils sont semi-transparents dans I'infrarouge en I'absence de
couche opaque (pas de couches minces métalliques, peinture seulement sur les coins). De plus, leurs
cavités contiennent de I'air ou du MCP et de I'air, de sorte que la température dans la plaque aval est
hétérogene lors d’un flash, ce qui contrevient aux hypothéses formulées pour la méthode présentée
en 3.2.1. Pour cette méme raison d’hétérogénéité des montées en température mesurées en face
aval lors d’un flash, les échantillons G3-00-7, -14, -15, G3-Co-9, -12, -13, G3-CP-11 et -18 ne peuvent
étre caractérisés par la méthode présentée en 3.2.1.

Les valeurs de résistance thermique totale Ry estimées pour les cing échantillons compatibles
avec les deux méthodes sont données dans le tableau ci-dessous. La méthode du flash (3.2.1) est
considérée comme donnant une valeur centrée sur la valeur vraie de Ry, a l'incertitude de mesure
pres. Comme attendu, la méthode du créneau (4.2.1) surestime systématiquement la résistance Ry
du fait de la peinture, et la valeur obtenue pour des temps de demi-montée en température courts
(t;» de 50 et 20 ms mesurés en face aval de G3-CP-5 et G3-CP -17) n’est pas du bon ordre de
grandeur. En revanche, pour des temps de demi-montée en température longs (t;, de 260 ms pour
les trois échantillons G1), la condition de validité de la méthode présentée en 4.2.1 est remplie et
I'ordre de grandeur de la résistance thermique Ry est cohérent avec la valeur mesurée par la
méthode présentée en 3.2.1.

La résistance thermique mesurée pour G1-Co-6 avec la méthode du créneau est plus élevée
qgue pour G1-CP-11 et G1-CP-12, alors que les trois valeurs sont similaires avec la méthode du flash.
Outre les incertitudes des méthodes respectives, ceci tient au fait que les échantillons n’avaient pas
encore subi de montée en température significative au CETHIL lors de la mesure flash (méthode
3.2.1), alors que la mesure créneau (méthode 4.2.1) implique de monter a 100 °C environ, ce qui a
probablement contribué a faire évoluer différemment la résistance thermique de ces trois
échantillons G1 dés la premiére sollicitation thermique de type créneau long.
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Résistances thermiques totales Ry obtenues pour les cing échantillons compatibles avec les deux méthodes
d’estimation présentées en 3.2.1 (flash) et 4.2.1 (créneau).

Ry [KW]
Méthode flash Méthode créneau

Echantillon sans peinture avec peinture avec peinture

G1-Co-6 - 6 11
G1-CP-11 - 6 9
G1-CP-12 - 6 9

G3-CP-5 0,6 - 3
G3-CP-17 0,4 - 2

I en résulte que les deux méthodes d’estimation présentées précédemment sont
complémentaires. Elles ont servi a caractériser des échantillons différents durant le projet T3D, et ce
dans deux optiques différentes : la premiere méthode, quantitative, a servi a estimer les propriétés
conductrices des échantillons pour lesquels une faible résistance thermique Ry était attendue
(échantillons contenant des NTC) a partir d’'une mesure flash dédiée, tandis que la deuxiéme
méthode a servi a comparer les propriétés conductrices d’échantillons dont la vocation principale
était I’étude du stockage thermique (échantillons ne contenant pas de NTC), et ce a partir des
mesures préexistantes dédiées a I'étude du stockage thermique (sollicitation de type créneau de
18 s). Cependant, la comparaison des deux méthodes montre que les ordres de grandeur des
résistances thermiques estimées sont cohérents dans les domaines de validité respectifs des deux
méthodes.
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cations des échantillons testés
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