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Introduction générale

Introduction générale

Depuis de nombreuses années, on cherche a mis@tles systemes. C’est dans cette
optique que sont apparus les premiers lab-on-cmgs tes années 90. Ces systémes, nommes
laboratoires sur puce, permettent, comme leur rioaidue, de réaliser des étapes d’analyses
chimiques et ceci miniaturisé de la taille d'unegu

L’intérét principal de ce systéme est économiqueettet, la fabrication de ces puces
colte beaucoup moins cher, de méme que l'intégrateor'électronique sur Silicium a
drastiguement réduit les codts, la fabrication eralfide de ces puces devrait, a terme, étre
d'un co(t de plusieurs ordres de grandeur inférgenr systemes existant actuellement. De
plus, les lab-on-chip sont petits donc par conségjues quantités de produits et de réactifs
nécessaires sont faibles et donc moins colteuses. ¢éla permet également un gain de
temps. En effet, plus les systemes sont miniateiriglis on peut en réaliser en parallele. I
faut également ajouter a cela que le temps deioéadépendant des volumes, des produits et
des réactifs, sera donc ici beaucoup plus rapide.

La lévitation est une force physique naturelle gupour propriété la répulsion de
méme que les forces électrostatiques de répulsttmsffet, de nombreuses forces naturelles
connues a ce jour sont des attractions comme anpms, les aimants envers le fer ou les
forces électrostatiques d’attractions. La lévitatia donc nous permettre d’explorer des voies
encore peu connues. Cette force de répulsion sittbivec un champ magnétique qui peut
étre créé par une bobine traversée par un couramiesupar un aimant permanent. Elle
s’appliquera a tous les objets de type diamagnetsgit pratiquement tous les matériaux non
ferreux, le vivant ou encore 'eau.

Cette force a cependant un inconvénient : ellé¢restfaible devant d’autres forces comme les
forces magnétiques s'exercant sur des matériatxriagnétiques. C’est pour cela que I'on
s’y intéresse dans le domaine des micro-systemesi catte force est trop faible pour faire
léviter un humain par exemple, elle devient biemspbhdaptée pour la lévitation de
microparticules diamagnétiques de l'ordre du mickte (um) et du millimetre (mm). En
s’intéressant aux lab-on-chips actuels, on se remmpte que ceux-ci présentent des
problemes de contamination et de collage. En ptdiex®@mple d’'une microgoutte d’eau, la
|évitation, par absence de contact avec le subspatmettra d’éviter les problémes
d’adhérence et de contamination par I'échantilloécpdent (contamination croisée). Ceci
nous permettra de les manipuler beaucoup plusefaeiit. De plus, la lévitation pouvant se
faire avec des aimants, aucune source d’énergg né&cessaire ce qui supprime les risques
d’échauffement. Ceci peut étre tres utile lorsedst biologiques sensibles a la chaleur.

Actuellement en MEMS, il existe différentes teajugs pour mouvoir des fluides ou
des particules. Parmi celles-ci, on distingue fdes familles :

- Electrostatiques ou électrocinétiques (électrogdmet diélectrophorése),

- Hydrostatiques ou hydrodynamiques (contréle @sgion ou en débit),

- Par ultrasons,

- Par attraction ou répulsion magnétique.
La technique exposée est la diélectrophorese. €eqgpiiene consiste a créer un mouvement
sur une particule polarisable a l'aide d'un chameptéque non uniforme. Pour cela, nous
appliguons une tension alternative sur des éleesradune certaine fréquence qui dépendra de
la particule a déplacer et du sens de déplacenmiritagé. Cette technique est utilisée
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Introduction générale

aujourd’hui principalement dans le tri cellulairkglectrofusion et la caractérisation de
matériaux diélectriques et de cellules. Nous alldnac nous en servir pour la mise en
mouvement et la manipulation de microparticuless @ctrodes devront cependant étre
placées soit sur les aimants soit juste au-dessaarthl micro-fluidique.

L’équipe micro-systeme, au sein du laboratoire ggaie électrique de Grenoble,
travaille depuis maintenant plus d’'une dizaine dé&emsur les microsystémes magnétiques.
Elle explore notamment le développement d’applicetitelles que les micro-sources, les
micro-relais et plus particulierement aujourd’hiai,lévitation diamagnétique. Cet effort de
recherche sur les microsystemes magnétiques ennwat la lévitation diamagnétique a été
possible grace a une collaboration étroite entfférénts laboratoires de Grenoble. Il s’agit
notamment de I'Institut Néel qui travaille sur Ebfication de ces micro-aimants déposes sur
silicium améliorés chaque année. Cette équipe aatyeurd’hui a avoir un champ rémanent
équivalent a un aimant massique classique ave@plEsseurs tres faibles de l'ordre de la
dizaine de pm.

Cette these a pour but original de travailler lsutévitation et la manipulation de
microgouttes d'eau. Cependant elle s’est développees un actionnement par
diélectrophorése et ce notamment grace a la codtibardu LTM de Grenoble et plus
particulierement de Thibault Honegger. D’autre palte s’est diversifiée en travaillant a la
fois sur la lévitation diamagnétique de microgasittéeau dans l'air et sur la lévitation de
microparticules diamagnétiques dans un milieu tigunoins diamagnétique. Elle a abordé
également quelques effets observés comme la répudictrostatique de microgouttes d’eau
en lévitation diamagnétique.

Dans le premier chapitre, seront présentés lesemie la lévitation diamagnétique et
de la diélectrophorése. Nous commencerons par déenohintérét de la lévitation
diamagnétique et ses avantages aujourd’hui. Nousl@gperons ensuite les techniques en
micro-fluidique générale. Puis nous nous intéressea la lévitation diamagnétique utilisée
dans la micro-fluidique. De plus, les differenteshniques actuelles de manipulation de
micro-objets et particulierement de cellules sed®uweloppées. Pour finir nous aborderons le
principe de la diélectrophorése et plus particahli@nt son utilisation dans notre cas.

Dans un second chapitre, nous évoquerons deslsappde magnétisme : la nature du
magnétisme, les différents matériaux magnétiquekesetpropriétés du magnétisme, nous
permettant de comprendre le principe de la |éaitatliamagnétique. Une fois ce principe
connu, nous pourrons voir en quoi la réduction édwlles de I'ordre du micromeétre permet
cette lévitation sans apport d’énergie extérie@eci nous permettra de dimensionner nos
aimants pour rendre possible la lévitation santigegr la diélectrophorése.

Le troisieme chapitre sera divisé en deux partles.premiére sera dédié a la
fabrication de notre prototype. Nous commencer@ngiptailler 'ensemble de notre systeme.
Puis nous présenterons les différentes partieseqeomposent. Ensuite nous évoquerons les
différentes techniques existantes pour fabriquer nosro-aimants en précisant leurs
avantages et inconvénients puis nous détaillermnsdhnique que nous utiliserons ainsi que
le procédé de fabrication. Puis nous expliqguerangdt¢hnique utilisée pour la fabrication de
nos électrodes en ITO. Nous détaillerons la fabdoadu canal et notamment le choix du
PDMS et des tests réalisés afin d’obtenir uneetalk canal maitrisée. Pour terminer cette
premiére partie, nous réaliserons l'assemblage tte sgsteme et des différents éléments
extérieurs comme le contréleur en pression.
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La deuxieme partie sera consacrée aux différesaai® de diélectrophorese. Nous
commencerons par les essais par diélectrophorése amant et nous expliquerons par
calculs comment les billes (para ou diamagnétiques) interagir avec nos électrodes. Nous
comparerons ces résultats théoriqgues avec ceuxqumatPuis nous combinerons les
électrodes avec les aimants et tenterons d’éludeteiphénomenes observés. A parlerons
egalement du facteur de Clausius Mossotti afin gligwer pourquoi il y a attraction ou
répulsion.

Dans un quatrieme chapitre, nous évoquerons palanent la |évitation de gouttes
d’eau dans l'air. Dans une premiére partie, nougld@perons les différentes techniques
existantes pour générer des microgouttes. Puis expigciterons celle choisie ainsi que les
difficultés rencontrées. Nous présenterons aussipi@ametres voulus en fonction des
aimants. Dans une deuxiéme partie, nous discutefangphénoméne observé dans lequel les
gouttes, une fois en lévitation, se repoussentuless des autres. Nous essaierons donc
d’expliguer ce phénomeéne et d’en trouver des agfiins.

Une conclusion résumera le travail effectué etdssiltats obtenus. Elle présentera les
différentes perspectives pour les futurs travauredberche.
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1- Introduction au diamagnétisme

C’est au milieu du XIX siécle que Faraday remarqua que certains matééimient
repousseés par des sources de champ magnétiques @pgela les matériaux diamagnétiques.
Cette propriété fut vérifiée a I'époque pour quekimatériaux solides ainsi que certains gaz.
Ce n’est que quelques années plus tard que Thosuggera que la lévitation pour ce type de
matériaux était possible. Il faudra cependant dt®rd 930 et Brunbeck pour en démontrer la
possibilité. Il parvient pour la premiere fois angquenser la gravité a I'aide du diamagnétisme.
Il mit en lévitation du bismuth ainsi que du carbatans un champ de 2,4 T généré grace a un
électro-aimant Brunbeck [BRU39].

Les recherches en ce domaine ne progressereriteeqpge dans les années 1960 ou un
nouveau matériau extrémement diamagnétique fut e&écoule carbone pyrolytique. Les
possibilités de lévitation furent alors réetudifdAL66]. Les premiers brevets utilisant des
applications suivirent peu aprés [WAL71] [SIM69]aMré les propriétés intéressantes de ce
nouveau matériau, l'effervescence retombe rapidendenpar la limitation des champs
magnétiques qui demeurent insuffisants pour lagtuges applications envisageables. Les
années 1980 révolutionnent le domaine des soureeschdhmps notamment grace a
'apparition de nouveaux type d’aimants: le SmQolee NdFeB. Mais c’est surtout le
développement des bobines supraconductrices ebdbsmes de Bitter qui relance les
recherches et I'intérét de la lévitation diamagnéti Pour la premiére fois, Beaugnetnal
parviennent a Grenoble a mettre de I'eau ainsi deel’alcool en lévitation [BEAOL]
[BEA91].

Toutefois, I'utilisation de telles bobines resifficile et lourde a mettre en ceuvre.
Pelrine explore donc au milieu des années 199(pdssibilités offertes par les aimants
[PEL95] et notamment la lévitation d’aimants pereras par interaction magnétique avec un
matériau diamagnétique. A partir de 2000, plusigmmipes de recherche s’intéressent aux
applications du diamagnétisme [Rolagtdal. [ROLO1], Boukalellet al. [BOUO3]] . Il s’agit,
par exemple, del'utilisation du diamagnétisme paaliser la suspension de petits rotors ou
encore l'utilisation de la lévitation diamagnétiqueur des micro capteurs de force.

C’est seulement a partir de 2004 que la lévitattiamagnétique a I'échelle
micrométrique a été explorée par Lyuksyutival [LYUO4] et, quasi simultanément, par
notre équipe [CHEOG6]. Il s’agit alors d’appliquea llévitation diamagnétique a la
manipulation de gouttes d'eau. Il est alors étajpie le diamagnétisme a I'échelle
micrométrique compense les forces de gravité, etr@me pour des matériaux de faible
susceptibilité magnétique comme de 'eau. Or I'eatila composante majeure de la plupart
éléments du vivant ou du milieu dans lequel ilsi&eeloppent, d’ou 'intérét de cette mise en
[évitation. .

Comme nous pouvons le voir a travers ce rapideorgsie, le diamagnétisme a
intéressé de nombreux chercheurs sans pour autdappquaissent des applications
significatives du fait des faibles susceptibilidéses en jeu. Cependant les avancées du
micro-magnétisme nous offrent de nouvelles postabil Tout récemment, la lévitation sur
des aimants micrométriques a été démontrée. Cela ¢aivoie a des applications a I'échelle
des microsystemes et des laboratoires sur pucesaqiien plein développement. Dans la
suite de ce chapitre nous verrons quelques exeraplesets d’application de la |évitation
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diamagnétique pour des capteurs et des actionrreuis nous justifierons les voies que nous
avons choisi d’explorer et de la combinaison atestibnnement par diélectrophorese.
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2- Quelques applications du diamagnétisme :

Un matériau diamagnétique est repoussé par lesesode champ. Donc de ce fait, les
sources de champ sont également repoussées pamdesiaux diamagnétiques. Le
diamagnétisme est utilisé de deux maniéres diffégent

- Force diamagnétique sur un corps diamagnétique

- Force diamagnétique sur un aimant
Dans le premier cas, le champ généré par des anmantdes bobines peut permettre la
lévitation du corps diamagnétique. Dans le deuxieéas c’est I'aimant qui peut étre mis en
lévitation. Cela a dailleurs été mis en ceuvre, rplaupremiére fois, par nos équipes de
recherche (Instiut Néel, G2Elab) en 2009 par JaagoKan, Harald Profijet al[KOK09]

Mais cette mise en lévitation d’'un aimant estidif et limitée, de par les lois de réduction
d’échelle, a de petits micro-aimants. La plupad dpplications a I'’échelle millimétrique et
au-deld, ou un aimant a été mis en lévitation gedceliamagnétisme, se fait a I'aide d’'un
champ magnétique extérieur qui assure toujoursdigsel de la compensation du poids. Dans
ce cas les matériaux diamagnétiqgues ne sont gtiis€ comme stabilisateurs de I'aimant
autour d'un point d’équilibre, point d’équilibre umurs instable en Il'absence du
diamagnétisme. Dans ces applications, le diamagnétiest utilisé, pour ses forces de
répulsion afin de stabiliser un aimant qui est @stisement placé entre d’autres aimants en
position d’équilibre instable.

Ainsi que toutes les forces volumiques, les fordiesnagnétiques peuvent étre utilisées de
deux maniéeres :

- L'action principale se fait directement sur ljebconcerné. Cela permet, entre autre,
la lévitation d’un objet dans I'air,

- La poussée d’Archimede magnétique. En effet,'aldjet qui subit la force
diamagnétique est plongé dans un milieu lui-mémegn@tque, ou diamagnétique, comme de
l'eau par exemple, c’est le différentiel de forcetre la force directe et la poussée
d’archimede magnétique qui donnera le bilan deseBomagnétiques sur I'objet. Cela pourra
s’appliquer, dans un milieu liquide pour confinans contact des objets diamagnétiques dans
une zone donnée. On pourra alors parler de conéinenx sustentation » ou, par abus de
langage, « lévitation » en milieu liquide.

Dans le premier cas, si I'on veut compenser le didaut que le module de I'induction
décroisse selon 'axe vertical. En effet, le matérdiamagnétique sera repoussé la ou le
champ est le plus faible, donc, si la source aelliction est due a des aimants, en s’éloignant
de ceux ci. Si le systeme est bien congu, la ftewdra a repousser le matériau diamagnétique
vers le haut (Fig. 1.1a) jusqu'a ce qu’il y aiti@fre avec le poids et donc lévitation.

Lorsqu’un corps lévite, il n'est plus soumis augtfements secs mais seulement aux
frottements dus a I'air. Ces derniers peuvent métresupprimés si I'on travaille sous vide.
La quasi absence de frottements permet de généplacement en utilisant de tres faibles
forces. La lévitation est donc favorable a la s&lon de capteurs trés sensibles, sans aucun
apport d’énergie, ainsi que pour des actionnetmdsafaible consommation.

Une autre application, en particulier en milieu ity consiste a utiliser la différence de

susceptibilité et/ou de masse entre deux corpscdrps considéré subit alors a la fois la
résultante de son poids et de la poussée d’Arclendedmilieu et, pour le magnétisme, de la
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force diamagnétique et de la poussée d’archimedgnétigue (Fig. 1.1b). Il sera ainsi
possible de séparer deux corps.

o x 10° ) . | x 10*
5 o7 T _—
£ E
; o5t 4 N 26' T
2 % :
@ © Poids 8
-2 3 < 25 1
3 5
5 c
z"° 2 S 24 N
o @ grad
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Position sur | axe Y (mm) Position sur | axe Y (mm)
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Fig. 1.1 : Principe de base des applications pagess utilisant le diamagnétisme : (a)
Lévitation dans I'air ou « sustentation » dans iguide, (b) Séparation et tri en milieu
liquide. Les isovaleurs du module du champ sonesmtées en A/m.

2-1 Diamagnétisme et capteurs :

A ce jour, plusieurs démonstrateurs de capteulisant la lévitation diamagnétique

ont été déeveloppés : des capteurs inertiels, degga vide, des capteurs de pression et aussi
de calibration ultrafine d’AFM.

2-1-1 Inclinometre :

L’inclinomeétre fait partie des capteurs inertigigi furent les premiers a apparaitre
[SIM71] [SIM68]. Le tout premier est un inclinomeétconverti par la suite en accélérometre

unidirectionnel [SIM69]. Il est constitué d'un beanu de graphite pyrolytiqgue placé entre les
deux poles d'un aimant (Fig. 1.2).

Ces polles étaient taillés en fins biseaux de mardaeaugmenter les gradients. Les
gradients de champ ont été générés de telle maquerke barreau diamagnétique ne puisse se
déplacer que suivant sa longueur. Grace aux efietbord qui, ici, possedent une faible
raideur, le barreau est centré suivant I'axe hatelo La force de rappel est donc trés faible

mais linéaire sur une certaine plage. Le déplacemenbarreau est donc directement
proportionnel a la force subie.

L'inclinométre a pour but de mesurer I'angle dstéaye par rapport a I'horizontale.
L'apparition d'un angle crée une force selon llaxgitudinal du capteur. Puisque la raideur
est faible et les frottements secs inexistantsangle faible suffit a déplacer le barreau. La
mesure du déplacement permet de déduire I'angten€imometre a une résolution inférieure
au prad, ce qui correspond a une force d'un midime de son poids. La position est ensuite
mesurée sans contact, par un systeme optique [$idt6&apacitif [SIM71]. Dans un premier
cas, une lampe éclaire les extrémités du barreawdéplacement du barreau le long de son
axe obture plus le faisceau d'un coté que de daltette difference de flux de photons est

These Alain Masse 9



Chapitre | : Etat de I'art en micro-fluidique : magtisme et diélectrophorése

ensuite mesurée par des photodiodes insérées daoent de Wheatstone. Dans un second
cas, le déplacement est mesuré de maniere capgaditimotre connaissance, seul le systeme
optique a été réalisé.
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Fig. 1.2 : (a) Vues en coupe et (b) perspectivaliare d'un inclinometre & lévitation
diamagnétique [SIM63].

2-1-2 Gyroscope :

Bien plus tard, en 2001, Geiet al concoivent un autre type de capteur inertiel de
haute précision : le gyroscope [GEIO1]. lls mesutarvitesse de rotation de la ter@(=
7,29.10°rad/s) avec une précision de 0,3 %, comparableraitieurs gyroscopes. En placant
une balle de plastique en lévitation diamagnétidqaas une bobine supraconductrice, les
frottements solides sont supprimés. Or ce sontgeuitimitent la résolution des gyroscopes
conventionnels. Une trés bonne résolution est @tteinte. La balle est mise en rotation. Par
conservation du moment gyroscopique, lorsque le terurne, I'axe de rotation du lévitant
reste inchangé. Par rapport a la Terre, I'axe @¢ioo de la balle semble tourner & une vitesse
opposée a la vitesse de rotation de la Terre. tease de rotation a été déterminée grace a une
mesure optique (Fig. 1.3).
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Fig. 1.3 : Principe d’'un gyroscope a masse léviee)@EI01].
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2-1-3 Calibration fine de capteur :

La pointe d'un Microscope a Force Atomique (AFM) soumise a des frottements
lors de son parcours sur la surface d'un échamtill@es frottements entrainent des
déformations de la poutre soutenant cette pointeugtant ainsi les mesures. Il est important
de pouvoir quantifier ce bruit. Pour cela, il egcessaire d'appliquer une force avec une
raideur constante de 10 pN/nm sur quelques micren¢KIM06]. Une plaque de graphite
pyrolytique en lévitation au-dessus d'aimants ré&mparfaitement ce réle. Un
dimensionnement correct de la plaque de graphitda daille ainsi que de la position des
aimants permet de remplir le cahier des charges.

Les frottements dépendent du matériau constitlatiféchantillon. Le matériau étudié
est donc déposé sur la plaque de graphite. Lagparicourt ensuite ce matériau. Du fait des
frottements, le matériau et la plaque de graplité déplacés (Fig. 1.4). Puisque la force de
rappel diamagnétique est parfaitement linéairqgagte que la distance de déplacement est
connue, la force de frottement est retrouvée.

Laser \ Q Lateral PSPD

Beam 1\ 7 Output (v), v
Y m
\\
A ,/
\\P/ J
Cantilever _—e_y
AFM tip : ;
Specimen
Pyrolytic - e
Graphite <— Diamagnetic
S N Levitation
Magnet —> Spring
N S

AFM Lateral Scan
Lateral spring displacement
>

Fig. 1.4 : Principe de quantification du bruit eainé par le frottement d'une pointe AFM sur
un substrat [MIK81].

2-2 Le diamagnétisme et actionneurs :

2-2-1 Alignement de cristaux :

Mikelsonet al ont cherché a orienter des cristaux de métauratiaétiques pendant
leur phase de refroidissement [MIK81]. L'orientatia ces cristaux influence fortement les
propriétés du matériau final. L'étude a été réalmér Al-Cu, Cd-Zn, et Bi-Zn. Dans tous les
cas une influence de la présence d’une inductiognétague a été remarquée, et ce malgré sa
relative faible amplitude (1T).

En fonction de I'amplitude de I'induction et decamposition de l'alliage étudié, les
cristaux obtenus s'orientent parallelement ou gdhalement aux lignes d’induction.
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2-2-2 Confinement et guidage:

Un travail similaire a été realisé sur le vivair (Nakaoka, en I'occurrence, sur un
type de cellules : les paramécies [NAKO02]. Pladigss une induction magnétigue homogéne
de 0,68 T, les paramécies se déplacent en tresegraapbrité perpendiculairement au champ
magnétique (Fig. 1.5).

(AYH=0.68T

E
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Fig. 1.5 : (a) Direction de déplacement des paraiegen présence et en l'absence d'une
induction magnétigue homogeéne statique, (b) Rémartstatistique de leur déplacement en
présence de l'induction [NAKO02].

A linverse, Winklemaret al sont parvenus a confiner diamagnétiquement dédesede
chlamydomonas ou de levures [MINO4]. lls ont poelaautilisé des aimants permanents dont
le flux a été concentré grace a des pieces ferroétagies coniques. L'effet a été renforcé car
les cellules (plutdt diamagnétiques car a baseudi’eat été mises en solution dans un milieu
rendu paramagnétique par I'adjonction de sels a dagadolinium.

2-2-3 Manipulation de micro particules en lévitatio  n ou confinement
diamagnétique:

La manipulation de micro particules, une fois misas lévitation ou en confinement
diamagnétique, a été démontrée en utilisant plusierincipes physiques différents:

- Déplacement des sources de champ magnétique,

- Diélectrophoreése,

- Magnétophorese.

L'actionnement de particules par déplacement dase®ule champ magnétique a été realisé
par Winklemanet al. [MINO4]. Des particules de polystyréne immergéesms un milieu
rendu paramagnétique, bougent en effet lorsque Héplace les sources du champ
magnétique qui s’exerce sur elles. Considérongffe, une particule confinée par le champ
magneétique entre deux pieces polaires. L'aimamadiehe est maintenu fixe, alors que celui
de droite est déplacé. Ainsi, la zone de champ mMmim est déplacée, et, avec elle, le
minimum d'énergie et donc, la particule (Fig. 1.6).
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- -
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Fig. 1.6 : Piégeage d'une particule de polystyrdaas une solution paramagnétique entre deux piéces
polaires coniques en pointe. La piece de gauchmasitenue fixe, la piéce de droite est dépladég :
position originale, (b) déplacement vers le ba)déhaut, (d) la droite et (€) en bas a droite [KB82].

(a) "0 um

L'actionnement par diélectrophorésea été mis en oeuvre par Lyuksyutev al
[LYUO4]. lls ont utilisé, pour le confinement diagr@tique, deux aimants aimantés
horizontalement et en opposition. Les aimants séparés par un canal traversé d'électrodes
filiformes (Fig. 1.7). Ces électrodes sont conculs sorte qu'une tension (pour la
diélectrophorése) ou un courant (pour la diamagpét@se) puisse y étre appliqués.

La diélectrophorése est obtenue a l'aide d'unéotemdternative, dont la fréquence est
de quelques kHz, générant un champ électriqueblariont 'amplitude est de 1®/m. La
particule est alors attirée par diélectrophoréess les zones de champ électrique fort. Ces
zones étant proches des électrodes, la parti@reapproche.

L’actionnement par magnétophoréseest obtenu en utilisant les électrodes comme
conducteurs et en y faisant passer un courant.o0gamt crée un champ magnétique qui
repousse les particules diamagnétiques, constitagsi un autre moyen d'actionnement.
Toutefois, du fait des courants importants a fgiesser, entre 5 et 7 A, ce moyen
d'actionnement est utilisé en impulsions courteduwtée 0,5 a 2 s.

¢0,3 mm

MAGNET MAGNET

SUBSTRATE

Fig. 1.7 : Principe de I'expérience menée par Lyuksvet al [LYUO4].

Comme il s’agit d'un des obijectifs principaux detcvail de thése, nous développerons la
magnétophorese ainsi que la diélectrophorése dasste de ce chapitre.
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3- Lévitation et actionnement :

Dans cette partie, nous parlerons des quelqukritpes permettant I'actionnement et
le déplacement. Nous commencerons par celles adalen méme temps la lévitation puis
nous parlerons de celles qui peuvent étre utiliséedehors de la lévitation.

3-1 Actionnement en lévitation :

3-1-1 Manipulation par un guide d’onde :

La premiere expérience fut réalisée par Kawat&uwgiura [KAW92] en 1992. En
effet, ils ont observé le mouvement et le piégealge billes de verre et de latex
micrométriques dans un champ formé a l'interfacen@drisme de saphir. Celui-ci est éclairé
par un faisceau laser d’'une puissance relativeriagne de 150 mW. La particule est ainsi
prise par I'effet des photons tunnel. Elle va dngter et se déplacer au dessus du saphir &
une vitesse de quelques microns par seconde.

Onde
évanescente

Particule

Faisceau laser
Guide d'ondé Substrat de verre

Fig. 1.8 : Schéma du principe de la manipulatiorpdeticules par un guide d’onde. Les forces de gratattirent
et piégent les particules sur le guide d’onde airksssion de radiation les propulse le long de ieelul’indice de
réfraction du milieu entourant les particules déite supérieur a celui de ces particules.

La lévitation par « coussin d’air » est connueuglisée depuis longtemps. Tout
récemment, R. Yahiaowt al [YAH10] ont développé un micro convoyeur de temlogie
microfluidiqgue permettant, a la fois la lévitatiat, grace a des jets d'air inclinés, le
déplacement, le positionnement et le tri de micézs, a I'échelle microscopique.
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Objet
Jet d'ai Direction de convoyage

Un micro-convoyeur

Fig. 1.9: Principe de déplacement d’un objet pas ¢its d’air permettant également sa lévitation HNMA].

La Fig. 1.9 présente le principe utilisé pour pdauessurer la |évitation et le déplacement. En
effet, pour mettre I'objet en simple |évitationapplication d’'un jet d’air sur les deux sorties

des micro-convoyeurs est nécessaire. Alors que ynodéplacement, seul le jet a 'opposé de
la direction souhaité doit étre activé. En réalitg a quatre sorties par micro-actionneur de
maniére a pouvoir le diriger dans les quatre divest La Fig. 1.10 représente le déplacement
contrélé d’'un micro objet.

Object

m

(a) (b) (c) (d) (e)

Fig. 1.10: Lévitation et déplacement d’'une micrégei grace a des jets d’air inclinés [20].

Le résultat ‘visible’ est impressionnant, maisepose sur un systeme complexe et caché de
commande, de valves et d’asservissement, qui resccomplexe I'utilisation massive d’'une
telle technique.

On appelle souvent «Dark Side Effect» en miciditiue, le fait qu'un systéme,
apparemment simple et séduisant, souvent de tadleite, repose, en fait, autour de lui, sur
un systeme tres complexe et volumineux de commabasservissement et d’alimentation.

Il est évident que la réduction ou la suppréssioncdark Side Effect » est un élément
déterminant pour la viabilité industrielle ou commiale d’un systeme donné.

3-1-3 Choix du diamagnétisme :

L’équipe micro systeme du G2elab a développé @eberches sur la lévitation
diamagnétique. Ce type de lévitation, mis en cewue des micro-aimants présente de
nombreux avantages. En particulier 'absence d’Bpd@nergie et de connexion, ce qui
simplifie grandement le systéme et réduit drastiogr le « Dark Side Effect ». L’absence de
systeme complexe extérieur, qu’il soit acoustiquejque ou fluidique, permet d’envisager
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une bien meilleure intégrabilité. La lévitation miagnétique présente donc des avantages
significatifs pour de futurs microsystémes totalamatégrés ou des laboratoires sur puce
autonomes.

Les développements de pointe conduits, a I'Instiéel sur les micro-aimants
permettent ces développements. Le fort partenami@é cet institut et I'équipe microsysteme
du G2Elab est remarquable, tant dans le temps quelg qualité des interactions
scientifiques. C’est cette collaboration pérenneayglique les progrés significatifs, sur les
matériaux et sur leur application au sein des myateésnes. Se reporter au chapitre Il et Il
pour plus de détails sur la lévitation diamagnétique

3-2 Quelques principes d’actionnements compatibles avec la
|évitation diamagnétique :

La lévitation diamagnétique sur des micro-aimastssimple, ne présente aucun Dark
Side effect. Elle ne nécessite en effet, aucunésystexterne, ni d’asservissement, ni
d’alimentation, ni ne présente d’échauffement. lBotent simpe et passive, elle supprime
tout frottement tout en laissant I'espace disp@niblutour de l'objet en lévitation. La
|évitation diamagnétique est donc compatible avet systeme de force actionnant a distance
et va donc pouvoir s’y associer pour permettreatioanement. On retiendra notamment :

- La gravité (voir I'inclinometre ci-dessus présant

- La magnétophorése,

- Les pinces optiques,

- La diélectrophorese...

Toutes ces techniques permettent de réaliser des@ements de micro particules. Nous
allons présenter leur principe de fonctionnememtsiaique leur intérét, avantages et
inconvénients.

3-2-1 Actionnement par magnétophorese :

En 2005, Tanasest al. ont développé une technique de matricage de esllul
(fibroblastes de souris) associée a des nanofilBadeNickel avec une protéine en utilisant
une matrice de permalloy (fBli71) [TANO5] (Fig. 1.11).

Fig. 1.11 : Matricage de cellules couplées a desafitcs de FeNi a I'aide de plots en permalloy irstgissant
avec un champ magnétique produit par un aimantreste
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Le fait d’avoir des plots ellipsoidaux permet d’awmn podle magnétique nord et un sud. Ils se
retrouvent situés aux deux extrémités de chaquedglqgtermalloy. Lorsque I'on génére une
induction de 2 mT & l'aide d'un macro-aimant exéerta cellule associée a un nanofil de
Nickel est attiré vers une des deux extremitésldule plus proche. L'ensemble se retrouve
donc aligné horizontalement selon I'axe majeur'elédsoide. L’orientation horizontale ainsi
obtenue est induite par la différence de momenggn@tagues selon la longueur et la largeur
du nanofil.

En 2006, Rostaingt al réalisent un micro-actionneur de biomolécules $RQ. Le
dispositif est constitué d’'un conducteur en miegeentin. Afin d’augmenter le champ
magnétique généré par le courant dans le micro4simpain micro-aimant externe a été
rajouté. Pour inverser le signe de la force hotialenappliquée a la bille magnétique il suffit
d’inverser le sens du courant dans le micro-senpéhig. 1.12).

Fx Unstable

ﬂ‘__'_;-'n
e TR

*
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o
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®
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:

(@) (b) ()

Fig. 1.12 : (a) Apercu des billes dans la suspams@&ns courant (point noirs), (b) le micro-serpardst
alimenté et les billes sont concentrées entredeslacteurs 2-3 et 4-5 du dispositif, (c) inversitancourant, les
billes sont cette fois-ci concentrées entre leslaoteurs 1-2 et 3-4.

Le changement du signe de la force implique I'isi@r du sens de déplacement des billes.
La direction du mouvement alterné des billes peroetmélanger les biomolécules se
trouvant dans la suspension.

La magnétophorése par modification de lI'inductivagnétique grace a des courants
électriqgues permet de réaliser des déplacemenégjieeant sur des particules magnétiques.
Son grand avantage vient du fait gu’elle permetlanger le sens du champ magnétique
simplement en inversant le sens du courant. Cepgnelée possede des inconvénients liés a
l'utilisation de courants. Connexions, alimentatiogxtérieure complexe, puissance
consommeée et dissipée, donc échauffements, évientaridation ou hydraulise...Ces
inconvénients, liés a la consommation d’énergia &@s génants pour les applications a la
biologie ; la présence de pertes joules, et doréchdiuffements significatifs peut étre
prohibitoire.

3-2-2 Actionnement par pinces optiques :
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Ashkin et al mettent en évidence dans les années 70, la ditésilei dévier une bille
en I'éclairant simplement avec un faisceau las&HAZO]. Cette découverte permit la création
des pinces optiques. Celles-ci permettent de déplag de confiner un micro objet. Elles
utilisent pour cela la pression de radiation quiappliquer une force sur ces micros objets.
L’apparition du laser permit d’envisager le déptaeat de micro objets.

Le principe est le suivant (Fig. 1.13) : un raywwaverse une lentille hautement
convergente, puis atteint la sphere a manipulegucse traduit par un transfert de quantité de
mouvement de la lumiére vers la sphére. Il en tédalpparition de forces optiqueg €t F,
d'autant plus grandes que lintensité lumineuseckestte (sur le schémadF,). La force
Fa+=FatFy,, s'exercant sur la sphere tend a la diriger dangéction ou la lumiére est la plus
intense. La sphére est ainsi amenée dans unegpositible, au centre du faisceau, au niveau
du point focal. Tout déplacement du faisceau lunmr@odifie I'équilibre des forces exercées
et induit a son tour un déplacement de l'objet.

Fig. 1.13 : Schéma du piege optique a un seul daisd¢aser.

La puissance typique des lasers utilisés est cemmntre 0,1 et 1 W avec une longueur
d’onde se situant entre 700 et 1060 nm.

Les pinces optiques sont trés utilisées dans lapukation de cellules et micro objets
pour la recherche. Cependant, cette technique sengpas étre adaptée a une intégration
compléte au sein d'un microsysteme. En effet ellmatele I'utilisation d’'un microscope et
de milieux liquides transparents. Enfin, le tri a1 déplacement massivement paralléle
semblent impossibles avec les pinces optiques.
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4 Actionnement par diélectrophorese :

4-1 Généralité sur la diélectrophorese :

La diélectrophorése (ou DEP) est étudiée des meees 1950, par Herbert Pohl
[POH51]. C’est un phénomene appliquant une forcectgdstatique sur une particule
diélectrique quand celle-ci est soumise a un chategtrigue non uniforme [POH78]
[MORO3].

Contrairement a I'électrophorése qui manipule dagiqules chargées, la diélectrophorése

peut s’appliquer sur des particules non chargéadotce dépendra fortement des propriétés
diélectriques des particules, de celles du milkikula forme des particules, de leur taille, ainsi

gue de la fréguence du champ électrique. Le gramdbre de parametres, présente des
inconvénients, mais ouvre un vaste champ d’appbesatpotentielles et une assez grande

souplesse a la diélectrophorése. D’'ou de nhombréugldppements et recherches menées sur
ce principe d’actionnement.

On parlera de diélectrophorése positive ou négativeant que le milieu est moins ou plus
diélectrique que la particule, pour la fréquencactibnnement considérée. Plutét que de
parler de diélectrophorése négative, on pourraiir’vies choses en terme de poussée
d’Archimede diélectrigue de méme que I'on ne di gaun objet qui flotte qu’il a un poids
négatif, mais que la poussée d’archimede, due keunest supérieure a son poids.

Notons que l'utilisation de la frequence modiks permittivités complexes des milieux. Elle
peut permettre de manipuler des particules avegrarale sélectivité. Suivant les milieux, la
variation de fréquence peut aussi étre mise a tppmfur passer d’'une diélectrophorese
positive a une diélectrophorese négative. Il estfat séduisant que, par une simple variation
de fréquence, on parvienne a différents trisentsephrticules subissant une diélectrophorese
positive et d’autres subissant a cette fréquence diélectrophorese négative. Ainsi, la
séparation de cellules ou l'orientation et la malaifpon de nanoparticules ont été démontrées
[MORO3].

Souvent, au-dela d’'une certaine fréquence, dontalaur dépendra des propriétés
diélectriques de la particule et du milieu, la B®&iinverse et la particule est repoussée vers la
zone de champ le plus faible. Alors gu’a une frégeeplus faible, la particule est attirée la ou
le champ est le plus fort. La possibilité d’obtethirs forces apparentes de répulsion (poussée
d’Archiméde diélectrique en fait) peut permettress, la lévitation ou plutdt, puisque I'on
est en milieu liquide, le confinement sans contact.

. a4 oF

(b)
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Fig. 1.14 : Exemple de diélectrophorése positivecades cellules Jurkat attirées vers le bord destédes.

Sur la Fig. 1.14 réalisée par M. Frénéa en 200E[FER on peut voir des cellules Jurkat
attirées la ou le champ est le plus important, @oibord des électrodes. On est donc dans ce
cas en diélectrophorese positive.

De méme que le magnétisme permet I'obtention détidns glissantes ou tournantes,
la diélectrophorese permet également une techiippelée « traveling wave » qui consiste a
appliguer sur une succession de quatre électrodegynal avec un décalage de phase de 90°
entre chaque électrode. De ce fait, deux des ebdrsur les quatre auront un potentiel nul
en permanence, donc les particules seront attiréiessles deux autres électrodes. Ensuite |l
suffira de déphaser le signal de toutes les él@esrpour que les électrodes ayant un potentiel
nul soient interverties avec les électrodes aytiné des particules (Fig. 1.15). De ce fait, les
particules se sont déplacées d'une électrode aautre. En déphasant encore toutes les
électrodes de 90° dans le méme sens, les partisale&caleront encore d’'une électrode et
ainsi de suite.

-V

Fig. 1.15 : Déplacement du signal en déphasanti-aelde 90° [MORO1].

4-2 Quelques détails d’'intérét pour nos application S:

Dans notre cas il va falloir surtout déterminetasdiélectrophorése sera positive ou
négative. Pour le savoir nous devons passer gacteur de Clausius Mossotti généralement
appelé K. Donc voici sa formule dans le cas d'ypteese :

_ &pén
£, t2¢,

Ce dernier est directement associé a la polarigabifective de la particule et du milieu dans
lequel elle se trouve immergée, au facteur de velpms.

Voyons ce qui ce passe physiquement. Lorsque tecylarest plus polarisable que son miliey %

em), le moment dipolaire effectif s’oriente dans Ens du champ. Il concentre alors le champ a
l'intérieur de la particule et crée un champ indaitl’'extérieur qui s'oppose au champ extérieur,
comme le montre la Fig.
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a.
A l'inverse, si le moment effectif est négatifclamp pénétrant a l'intérieur du diélectrique est
repoussé a I'extérieur de la particule (

b).

(b)

Fig. 1.16 : Les charges induites sous I'effet darop EO génerent a leur tour un champ induit (repnéé a

droite). (a) Cas d’'une particule plus polarisableegson milieu d'immersior{ > ém). Le moment dipolaire
est orienté dans le sens du champ appliqué. (b)d@eee particule moins polarisable que son milieu
d'immersion £p <em). Le moment dipolaire est orienté dans la dimcthpposée au champ appliqué.

Le résultat précédent peut étre transposé au camilikux conducteurs et au cas des
diélectriques réels. Le facteur de Clausius Mosgsetite le méme, seules les notations
changent :
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0,-0, _ )
=—— aveco =0 +1wé
o,+20,

Pour le cas d'une goutte d’eau salée, sa condtéctfy) étant de 1,6 S.th sa permittivité
relative €) de 78, alors que la conductivité de I'air estieelt la permittivité relative de I'air
vaut 1, le facteur de Clausius-Mossotti est quasiroenstant et égal a 1 (Fig. 1.16).

Spectre de diélectriques réels sphériques

0 1 2 3 5

. . fréquencelc(iu champ éllectrique(Hz)
Fig. 1.16 : Spectre de Re(K) pour deux diélectriguéels sphériques :
En rouge r1=2,5,r2=10, 61=4.10-8 S.m-152=10-8 S.m-1.
En bleu :er1=10, er2=1, ¢1=10-8 S.m-1¢2=10-7 S.m-1.

10 10

Dans le cas de champs sinusoidaux, la force mogesurde temps s’écrit a partir de la partie
réelle du facteur de Clausius Mossotti. La forcélatitrophorétique s’écrit de la maniéere
suivante :

Foee = 2R, (K )OE?

rms

Lorsque Re(K) > 0, la force agit par attractiorle edst dirigée vers les zones de champs
électrigues intenses. On parle de diélectrophopéséive ou encore de mode attractif. Au
contraire, lorsque Re(K) < 0, la force DEP agit ggoulsion, elle repousse le diélectrique vers
les zones de champs faibles. On parle de modeétectiophorése négative ou mode répulsif.

Une goutte d’eau dans l'air est, quant a elle,dorg attirée par les zones de champ électrique
intense quelle que soit la fréquence appliquédgcti®phorése positive). En effet, I'air étant
supposé de conductivité nulle (pour un champ étpatrtrés inférieur au champ de claquage)
et de permittivité relative égale a 1, le milieutégdeur a donc une permittivité et une
conductivité toujours inférieures a celle de I'eba.polarisation du milieu extérieur est de fait
guasi négligeable par rapport a celle de I'eaui €edut toute polarisation effective et donc
toute possibilité de répulsion de la goutte par DER autrement, dans lair, I'effet
d’Archimeéde diélectrique est négligeable.
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Conclusion ;

Des applications du diamagnétisme, en particplier la lévitation diamagnétique ont
éte développées. Une particule en lévitation peudéplacer beaucoup plus facilement, en
particulier aux échelles micrométriques. En effety échelles micrométriques, les problemes
de contact et collage sont trés génants et créengrdsses difficultés pour la mise en
mouvement d’'une particule sur un substrat. La maisdévitation supprime totalement cela.
De plus, I'absence de frottements permet de dimifegeforces nécessaires au déplacement
des particules.

L'intérét d'utiliser le diamagnétisme pour la l@tion est de s’abstraire de toute
alimentation extérieure et donc de tout échauffementy a aucun « Dark Side effect ». La
lévitation diamagnétique est compatible avec unaréuintégration. Elle permet enfin de faire
léviter des particules sans les modifier (essentiel biologie) par utilisation de leur
diamagnétisme intrinseque. L'utilisation de micioxants comme sources de champ, est de
loin la solution la plus appropriée et, en lien@wes applications, I'institut Néel a développé
des recherches de pointe dans ce domaine.

Nous avons montré l'intérét de la diélectrophongser un actionnement compatible

avec la lévitation diamagnétique. On obtient, datefin mouvement sans courant significatif
donc quasiment sans échauffement, ce qui le rersdgoimpatible avec la biologie.
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Chapitre Il : Magnétisme, attraction, répulsion et
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1- Le magnétisme :

Chague matériau en présence d'un champ magnéégtéieur H va avoir une
réaction magnétique M que I'on appellera I'aimaptainduite du matériau. Celle-ci variera
fortement en fonction du matériau. Cette variatsh caractérisée par la susceptibilit@ui
pour un matériau linéaire correspond a I'équation :

M = yH

Les lignes d’induction B vont a leur tour étre ughcées par cette aimantation induite. En
effet, plus 'aimantation M sera importante, plas lignes d’induction seront déviées, guidées
vers l'intérieur du matériau gi>0, et repoussées en dehors du matérigis§ :

BE = pO(H+ M)
B = u0(1+xH
E = ulurH

Avec p0 la perméabilité du vide et pr la permésbiielative du matériau. La modification de
linduction en tout point qu’entraine la présenaedmatériau magnétique de susceptibilité
donnée, y modifie I'énergie magnétique.

La susceptibilité varie en fonction du matériaur ane trés large plage. Elle peut
prendre des valeurs de®Jfiour les matériaux les plus facilement aimantalesimunément
appelés « magnétiques » ou l'effet est significatifdes valeurs en $@our la plupart des
matériaux ou ce phénoméne est alors généralemegiigéhé Remarquons que cette
susceptibilité peut également varier de signeaSiuisceptibilité est positive, comme c’ets le
cas pour les matériaux dits « magnétiques », lmphiaduit dans le matériau s’oriente dans le
méme sens que le champ extérieur et va donc lercamf A contrario, si la susceptibilité est
négative, le champ induit dans le matériau va afadr dans le sens inverse et donc s’opposer
au champ extérieur ce qui, par conséquent, le dienan De plus, si la susceptibilité est
inférieure a 1, cela signifie que le champ extériptgdomine. Tandis que si elle est
supérieure a 1, le champ émis par le matériau &mpignificativement le champ extérieur.
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Fig. 2.1 : Aimantation des principaux matériauxfenction du champ
magnétique d’excitation extérieur.

Dans la pratique scientifique, on distingue ess#lathent trois familles de matériaux
magneétiques. La plus connue est la famille des nmaaté « ferromagnétiques » qui est la
seule appelée « matériaux magnétigues » dans lacateante. Elle présente de fortes
susceptibilités magnétiques. Ces matériaux sonlisagi dans tous les moteurs et
transformateurs actuels car ils sont les meillemsducteurs magnétiques. La famille des
matériaux « paramagnétiques » présente aussi uoepsibdité positive mais celle-ci est trés
faible (< 10%). Les courbes typiques d’aimantation sont alatédires et ne présentent pas,
contrairement aux matériaux ferromagnétiques et plasr inductions courantes, de
phénomene de saturation. La derniére famille deémaaix, dite « diamagnétique », est
caractérisée par une susceptibilité encore plusiefgfic 10°) que les paramagnétiques et
négative. La plupart des matériaux, sont, de d&@magnétiques. Nous allons voir ce que cela
implique dans la suite de ce chapitre.

Ce chapitre se divisera en deux parties. La prenpartie évoquera les différents
types de matériaux magnétiques en discutant de lenapriétés. Les conséquences de la
réduction d’échelle seront développées dans urande@artie.
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2- Les différents matériaux magnétiques :

On vient de voir que les matériaux présents audeunous se classent principalement
en trois familles, si I'on consideére leurs prog@®@magnétiques. lls présentent la particularité
de devenir une source de champ magnétique sownesriconditions. Hormis les matériaux
ferromagnétiques, Pratiquement tous les phénonréageétiques observés sont tres faibles,
voire négligeables. De plus, pour la majorité dergux, les propriétés magnétiques ne se
manifestent réellement qu’en présence d’'un charopataur.

A I'échelle de I'atome, on peut classer les matériaelon leur moment dipolaire atomique.
Celui-ci peut étre permanent (ferromagnétisme) ramluit (diamagnétisme). On peut encore
subdiviser les matériaux selon la facilité des @ipénagnétiques a s’orienter dans une méme
direction. Cette orientation résulte d’'un minimunmeggétique entre un ensemble d’énergies,
dont I'énergie de Zeemann (énergie d’aimantatib@phergie de couplage d’échange entre
chaque moment dipolaire, I'énergie magnétocristallsi la structure est orientée, I'énergie
thermique... Dans l'ensemble, I'énergie thermique emdance a agiter les diplles
magnétiques dans toutes les directions, alors Gumerbie de Zeemann et I'énergie de
couplage d’échange tendent a privilégier une doeal’aimantation.

Dans ce but, nous présentons ci-dessous les mincipnatériaux magnétiques et les
différentes interactions qu’ils produisent lorstpr'sont plongés dans un champ magnétique
excitateur. Nous commencerons par décrire les matérbien connus que sont les
ferromagnétiques. Nous évoquerons ensuite les m@akérparamagnétiques puis nous
terminerons enfin par les matériaux diamagnétiquesonstituent le sujet principal de cette
these.

2-1 Les matériaux ferromagnétiques :

Tous les matériaux ferromagnétiques sont forteragtieés par les zones de champ
fort.

Les atomes des matériaux ferromagnétiqgues podséldsnmoments magnétiques
permanents. Vu les fortes interactions entre mosnpraches, l'orientation d'un moment est
lite a celle de ses voisins. Pour minimiser I'éieengagnétique en l'absence de champ
extérieur, ces moments tendent a s'orienter de taite que le matériau présente une
aimantation globale nulle (sauf pour les aimaris) présence d'un champ excitateur, chaque
moment tend a s’aligner dans la direction du chdmp.moments voisins sont alors entrainés
dans cette rotation. De plus, les moments voi&nsrainent également dans leur rotation. Par
effet d'avalanche, tous tendent a s’orienter damsdme direction.

Les matériaux ferromagnétiques dits « doux »somtcdgénéralement faciles a aimanter,
méme en présence d'un champ faible. En conséquencesusceptibilité est importante, de
100 & 16. Lorsque tous les moments sont alignés, ce phémerséarréte, on dit que la
saturation est atteinte. Une fois saturés, |la qidxkte relative a champ magnétique H élevé
redevient donc celle de la plupart des matériatixaion magnétiques », donc proche de 1
(Fig. 2.1).

Lors de la suppression du champ magnétique extétiamnantation peut persister et devient
plus ou moins permanente. On distingue alors plusigypes de comportements possibles :
durs ou doux.
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2-1-1 Ferromagneétiques doux :

Les matériaux magnétiques doux ont, a I'’hystépegs, une seule réponse a un niveau
d'excitation et lorsqu’on supprime cette excitatids,perdent leur aimantation (voir courbe
bleue Fig. 2.3).

Matériaux susceptibilités magnétiques volumiques
ferromagnétiques typiques X (unités S.1.)
Cobalt 250
Nickel 600
Fer 10 000
Mumétal 100 000

Tableau 2.1 : Susceptibilité magnétique de quelguegriaux ferromagnétiques
doux.

Leur influence sur le champ extérieur est impogaltitest énergétiquement beaucoup plus
facile pour le champ magnétique de les traverserdgutraverser le vide ou l'air (Fig. 2.2). lls
sont donc tres couramment utilisés pour canaliseromgentrer le champ. C’est grace a cela
gue I'on arrive a concevoir des transformateursathines avec de tels rendements.

N,

PSRN

Fig. 2.2 : Schéma des lignes de champ fortemené@dtet guidées par un matériau ferromagnétique.

2-1-2 Ferromagnétiques durs :

Les matériaux magnétiques durs, communément appatéants permanents, ont une
forte hystérésis (Fig. 2.3). lls sont plus diffgsla aimanter. Mais, une fois aimantés, lorsque
le champ excitateur est retiré, ils gardent toupartie de leur aimantation —dite rémanente-,
et créent leur propre champ magnétique, dit permtariks sont donc utilisés en tant que
sources de champ magnétique. Pour changer détanti besoin de beaucoup d’énergie. De
fait, on classe dans les aimants permanents le&riaat ferromagnétiques dits « durs » dont
I'hystérese est telle qu’elle impacte fortementdténagnétique résultant apres qu’on a retiré
le champ extérieur. Alors qu’on classe dans lesrizatx ferromagnétiques doux ceux dont
I'hystérese, toujours présente, a un effet jugdigeaple.
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Fig. 2.3 : Cycles d’hystérésis correspondant emblaux matériaux doux
et en rouge : aux matériaux durs présentant un&hdsis.

2-2 Les matériaux paramagnétiques :

L’agitation thermique dans les matériaux paramagués génere une orientation des
moments magnétiques portés par chaque atome daies tes directions avec une égale
probabilité. Les atomes proches, contrairementraatériaux ferromagnétiques ne sont plus
liés et donc plus orientés de la méme maniere.drifia d’interaction entre atomes proches
est, de fait insuffisante pour s’opposer a l'agtatthermique. lls possedent donc des
moments permanents libres de s'orienter dans tdeseslirections. Donc en l'absence de
champ magnétique, aucune direction n'est privieégid'aimantation globale est nulle.
Lorsque I'on appliqgue un champ extérieur, chacusrdements permanents de chaque atome
tend a s’aligner dans le sens du champ. Ce phéreom&nfaible et progressif car il lutte
contre une agitation thermique ici prédominantest’a I'échelle de I'atome, un petit aimant
et il se comporte donc comme un aimant dans un glmaagnétique. Une aimantation globale
apparait dans le sens de l'excitation, mais edie faible.

Ces matériaux ont une susceptibilité positive, |&ailqui, bien entendu, dépend de la
température. A température ambiante, la suscepdilie tels matériaux varie de'i@ 10°,

soit environ 18 fois inférieure aux matériaux ferromagnétiquestdansusceptibilité peut
atteindre 18

Leur susceptibilité tres légerement supérieurdess @end plus faciles a traverser par le champ
magnétique que le vide (Fig. 2.4). Par voie de équence, ils sont [égéerement attirés par les
zones ou le champ magnétique est plus important.
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Fig. 2.4 : Schéma des lignes de champ attiréesipanatériau paramagnétique.

2-3 Les matériaux diamagnétiques :

C’est en 1847, lors d’'une expérience de magnétionog que Faraday découvre la
répulsion diamagnétique qui résulte d’'une faiblaaitation dans le sens contraire au champ
excitateur. Cette propriété est remarquable, conepie du fait que toutes les entités présentes
dans la nature sont diamagnétiques, en partidideu et I'essentiel du vivant.

_/\

_—

Fig. 2.5 : Schéma des lignes de champ repousséespaatériau diamagnétique.

Dans la théorie classique, le mouvement d'un @eciutour d'un atome est assimilé a une
spire supraconductrice, c'est a dire sans résistdcsqu'un champ magnétique est appliqué,
le courant dans la spire est modifié selon la éoLdnz. Ce courant crée un flux s'opposant au
champ inducteur. Il apparait alors un moment maguetatomique induit. La somme de ces
moments coordonnés, pour un matériau, se tradumipa aimantation globale de celui ci en
opposition au champ inducteur. C’est le phénoméndiamagnétisme.

De par son origine, le diamagnétisme est une ré&ansie excitation magnétique de tous les
atomes. Les théories et mesures actuelles montjeatla susceptibilité diamagnétique
(négative) varie entre T0et 5.10%, selon le matériau (Tableau 2.2).

Il est a noter qu'un électron en rotation autoun gioyau ne subit aucun frottement, donc pas
de perte. Tant que le champ magnétique reste cunstan'y a pas de variation de son
moment magnétique. Ainsi, les corps diamagnétiqesgent aimantés tant que le champ
inducteur est présent. De plus, par la loi de Léammantation s'adapte a tout changement
dans l'excitation, que cela soit en orientation,sens ou en norme, afin de conserver une
composante magnétique résultante faible et oppmséax extérieur.
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Nous présentons ici un tableau de quelques makédiamagnétiques remarquables avec leur
susceptibilité volumiqu :

Matériaux diamagnétiques Susceptibilité magnétique volumique X
Ethanol 7X10°
Latex -8,2x10°
Eau 9,06%10°
Silice -14x10°
Cuivre -22%10°
Bismuth -175%10°
Graphite (isotrope) 130%10°
Graphite pyrolytique (hors plan) _450x10°
Graphite pyrolytique (dans le plan) 85%10°

Tableau 2.2 : Valeurs de la susceptibilité magnétide quelques matériaux
diamagnétiques.

Nous remarquons que ces valeursydsont tres nettement inférieures, en valeur abs@lue
celles des matériaux paramagnétiques et dautants ph celles des matériaux
ferromagnétiques. Leur susceptibilité négativerdéesl plus difficiles a traverser par le champ
magnétique que le vide (Fig. 2.5). Par voie de équence, ils sont repoussés par les zones de
champs. lls « fuient » le champ magnétique. Ckt efst trés faible en général, mais est
cependant perceptible dans certaines configuraggpérimentales ; a température ambiante,
le graphite pyrolytique est le matériau ayant lasgbrte susceptibilité diamagnétique connue
a ce jour.

Pour nos recherches nous avons utilisé principaleche 'eau en début de these, mais nous
avons également travaillé sur des billes de latexamment dans la deuxieme partie de la
these. L'intérét de la réduction d’échelle en maignée sera développé dans la suite de ce
chapitre (voir partie 4- Le magnétisme a petite Behge

2-4 Bilan des matériaux magnétiques :

Le ferromagnétisme, le paramagnétisme et le diantiagm® sont des phénomeénes
magnétiques induits. L'origine des deux premiers ckee a la présence de moments
permanents a I'échelle de I'atome. Ces matériaux différenciés grace a la facilité avec
laquelle ces moments s'orientent dans le champs [@ardeux cas, ils s'orientent dans le sens
du champ inducteur. La susceptibilité des matérfatromagnétiques et paramagnétiques est
donc positive. Le diamagnétisme est également wnghéne induit, avec toutefois une
origine tres différente : les moments sont creédgpahamp magnétique imposé, mais ils s'y
opposent. Donc, la susceptibilité d'un matériaundignétiqgue est négative. Cependant, ces
moments induits restent trés faibles. Par conséglergusceptibilité est peu importante.
L'aimantation des matériaux diamagnétiques est,d@anplupart du temps, négligée si un
autre phénomene magnétique est présent.
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3- Force magnétique appliquée a une particule :

Calculons la force diamagnétique qui s’exerce s particule en présence d’'une induction
B. Hypothese : nous considérons comme négligeablehbmp induit par la particule
diamagnétique.

Le diamagnétisme est un phénomene linéaire donere magnétique totale du systeme

est:
1 B?
E. = ﬂf —y—dn (2.1)
n 2 Ho

Avec 2tora1 = volume total du systéme = volume de la parti¢@g + volume du restey,).

R Bzdﬂ—kﬂ] L Ban
m = — ¥, — 54, ——all,
ﬂ,_z 1|-'LI} ! n:Z “Ug
[l sueen s [ oo [ 3o
?‘J‘l= _X - _fﬂ_ otal _X -
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On peut écrire la force sur I'objet diamagnétique:

1 B?
Ef.’(g PL_u dﬂtomt

total

F= —grad E

ore( ]

Car cette énergie est constante par rapport asiigrode I'objet diamagnétique.

Orona:

1 B?
Ez?g IJ'_D dntom! =0

tntal

On a donc, si on considére géie~ 42 est indépendant de x,y,z :
F d J H 1( ) 5" da
= —gra el )
0, 2™ “ Hg '
3 1 grad(B?)
S PO L P
n. Ko

3 B -gradB (2.2)
n, Lo
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Selon le théoréme d’Ostrogradsky, nous pourriorssiaemplacer I'intégrale volumique de
gradB par une intégrale surfacique dé 8ur la surface fermée de I'objet sur lequel nous
calculons la force.

Donc F devient:
F, ~22 5.vs (2.3)

volumigue
o

Nous remarquons, d’apres I'équation (2.3), guetad magnétique s’exprime en fonction du
contraste en susceptibilitds , du gradient du champ magnétique et du champ magnétique
B. On remarque que lorsque le contraste en subdagtiest négatif (particule plus
diamagnétique que le milieu), la force est dirigéas le sens contraire du gradient de champ.
Nous avons une répulsion magnétique. Au contrairsgle le contraste est positif (particule
paramagnétique), nous avons une attraction mageétiqu

3-1 Cas d'une particule diamagnétique :

On peut cartographier les isovaleurs de Champ, ayratéent, ou de B x GradB. Dans le cas
du diamagnétisme, la position ou la goutte tenchaliéviter, en I'absence d’autres forces,
correspond a un minimum d’énergie magnétique denmunimum d’induction magnétique.
Cette position idéale de lévitation stable (Fi@)Z’appelle un puits magnétique (ou puits de
potentiel). C’est la ou se situe le minimum deB#.pratique c’est la forme et le niveau relatif
de ce puits combiné a l'action des autres forcegagticulier la pesanteur qui permettra, ou
pas, la lévitation

Isovaleurs de |B| @ Diamagnétique

20 \_
—m \

Puits magnetique

Fig. 2.6 : Schéma de la position de lévitation @&yarticule
diamagnétique.

Il y a trois possibilités d’augmenter cette forcaipqu’elle soit suffisamment importante pour
compenser le poids.
On peut, en effet, jouer sur les paramétres swvant

- L'induction magnétique :
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La force diamagnétique est proportionnelle a l'ictthn magnétique. Les inductions que I'on
peut générer normalement restent limitées a unemgame l'ordre du Tesla (aimants,
électroaimants...). Avec des bobines supracondestrion peut créer des inductions de
plusieurs dizaines de Teslas. C’est avec de taibhsctions que Beaugnogt al ont été les
premiers a mettre en lévitation de I'eau et ded@[BEA91] il y a vingt ans.

- La susceptibilité :

La force diamagnétique est proportionnelle au e@tdr de susceptibilité. On peut ainsi
augmenter cette force en faisant léviter une padeifortement diamagnétique dans l'air, ou
une particule faiblement dia dans un milieu le fdlasamagnétique possible. Winklemetral

ont réussi a piéger des cellules dans un liquidanpagnétique [WINO4]. On peut aussi faire
léviter dans l'air des particules parmi les meilleunatériaux diamagnétiques, bismuth et
graphite en particulier. On notera que la supragotivité est un cas trés spécifique qui
présente des caractéristiques du matériau diamggaéparfait. Dans ce cas, en effet,
'opposition du matériau au passage du flux estiepta susceptibilité vaut -1. Cette thése ne
porte pas sur ce phénomene et on se reporteras Ecbant, aux travaux afférents.

- Le gradient de I'induction :
Enfin, la force diamagnétique est aussi proporttienau gradient de l'induction. Pour
augmenter la force appliquée sur une particulegiadients la traversant doivent étre les plus
élevés. Comme les gradients sont souvent directepreportionnels aux dimensions de la
structure créant le champ magnétique, les MEMS ra@pioune réponse en réduisant I'échelle
du systeme {aimant + objet diamagnétique}. L'apgion concréte a d’abord été démontrée
par Lyuksyutovet al [LYUO4], puis par Chetouanet al [CHEOQ7]. Ainsi, a partir d’'une
certaine échelle, la force diamagnétique supplienpeids, permettant ainsi la lévitation.

Méthode Avantage Inconvénient Intérét scientifique
Augmentation de Applicable sur de Augmentation Déja exploré,
I'induction gros objets, limitée, co(t expérimental,

fonctionne dans I'air| consommation,
nécessité de

supraconducteur.
Augmentation de la | Augmentation de la | Milieu contraint Phénomene connu et
susceptibilité force jusqu'a 6 ordres(enceinte fermée). | exploité.
de grandeur. Limité par les

\"2J

matériaux disponible

Augmentation des | Augmentation des | Utilisation d’objets de Tres peu étudié.
gradients d’induction| forces volumiques | taille microscopique. | Intégration des
par réduction d’un facteur 1000 a materiaux
d’échelle 10000, voire plus magnétiques

Tableau 2.3 : Tableau récapitulatif des différemeithodes pour augmenter
la force diamagnétique.

La réduction d'échelle implique que I'on travailgec des micro-objets solides ou
liquides, comme, par exemple, des microgoutteseé échelles, I'équilibre des forces est
bouleversé. Les forces d’inertie sont négligealdegant les forces surfaciques, et d’autres
phénomenes entrent en jeu (évaporation, générmionicro-gouttes etc)
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3-2 Cas d'une particule paramagnétique :

Dans le cas du paramagnétisme, contrairement awadr@tisme, la position d’équilibre de la
particule se situe au niveau du gradient le plysomant, soit au bord de I'aimant (Fig. 2.7).

Isovaleurs de |B| @ Diamagnétique

__Gradient niaghéti-qije‘ .

Fig. 2.7 : Schéma de la direction d’attraction dauparticule
paramagnétique.

Contrairement au diamagnétisme, les particulesnpagaétiques viennent la ou I'induction,
donc généralement le gradient est le plus élevér Baogmenter la force, on augmentera
'induction magnétique ou le gradient de celle-&agr a la réduction d’échelle permise par les
microsystéemes, de méme que pour le diamagnétisnre @4 particules diamagnétiques).
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4- Le magnétisme a petite échelle :

Cette partie a pour but de mieux comprendre letspgialitatif et quantitatif de
l'interaction de des particules avec différentepotogies de micro-aimants. Cherchons a
comprendre pourquoi l'utilisation de microparticldiamagnétiques ou paramagnétiques
permet d’avoir respectivement une répulsion ou attection plus ou moins forte sur des
réseaux de micro-aimants. De méme, les phénomearesrale particules diamagnétiques,
paramagnétiques et super paramagnétiques pourrensx@liqués. L'influence du rapport de
forme des aimants sur le champ magnétique, et siantes forces qui en résultent suivant le
type de bille utilisé, sera également expliqué.

Quelques rappels :

Si I'on considére la particule magnétique linéauagci I'équation de la force magnétique
volumigue (en N) comme vu précédemment :

i =X gmB (2.4)

vmag
Ho

Elle dépend de la différence entre la suscepébdii matériau et celle du miliely), du
champ B et du gradient de B (donc la vitesse datuam de B). Cette section va permettre de
mieux quantifier I'effet de chacun des termes d#ecérmule et notamment en ce qui
concerne les microsystéemes.

Les aimants intégrés développés a l'institut Nélune induction rémanente de 1,4 T
maximum ce qui est équivalent aux meilleurs aimanéssifs disponibles sur le marché.
Cependant, ce champ peut se dégrader rapidemens &ahelles et notamment en cas
d’'oxydation des matériaux, comme par exemple le dyée-Fer-Bore utilisé pour la
fabrication des aimants. Afin de prendre en conaspteproblemes, 1,2 T au lieu de 1,4 T sera
retenu pour la suite de ce travail.

Il faut savoir que la cartographie de l'inductioragnétique autour d’'un aimant ne
dépend pas de I'échelle. Avant de le démontrerragant la cartographie du module de B,
ceci se vérifie en regardant la formule du potésigalaire V en un point M pour un aimant
ponctuel de volume v et de polarisation J (EquaZidnet Fig. 2.8 [CUG02]) :

v Jr
V(M) :m? (.5)
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—>

J
Fig. 2.8 : Potentiel créé par un dipble [CUGO02]

Si I'on rajoute une homothétie de rapport k, laatise r (distance entre I'aimant et le point
M) et le volume de I'aimant s’en trouvent modifiés

r'=kr

' 3
v'=k°V
Le nouveau potentiel scalairg’\ést donc proportionnel au rapport k de 'homaidét

V' (M) =kV (M) (2.6)

Le champ magnétique est obtenu en prenant en co@mpjeadient du potentiel scalaire.
Comme le gradient est une dérivée par rapport &iaretes et que le potentiel scalaire et la
distance sont proportionnels a k, on peut en dédypie le champ H ne varie pas, méme aprés
modification de 'homothétie. D’ou le fait que leamp magnétique créé par un aimant n’est
pas modifié par la réduction d’échelle.

Ceci peut également étre illustré par le calcutragant les isovaleurs du module B
pour deux aimants de proportions et matériau idaes (induction rémanente 1.2 T), mais a
des échelles différentes. Voici le module de B pouaimant de 50 pm comparé a un aimant
de 5 um de coté :
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Fig. 2.9 : Module de B autour d’'un aimant de 50 (éngauche) et un aimant de 5 um (a droite).
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Fig. 2.10 : Zoom : Module de l'induction B autouud aimant carré de 5 um de coté.

Comme on peut le constater (Fig. 2.10), tout eshdibétiquement conservé. La valeur de
linduction est bien homothétiquement inchangée, temt point de I'espace autour de
'aimant. On obtient la méme valeur au point MVt

Ceci est un avantage majeur des microsystemedfdéins on diminue I'échelle d’un facteur
k, cela signifie que la différence d’'induction entleux points sera identique mais le gradient,
directement et inversement proportionnel a la distaentre deux points, sera de ce fait plus
grand d’'un facteur k. Or on sait que la force mégné volumique est proportionnelle a
induction B, mais également au gradient de B. ®shon diminue I'échelle d’'un facteur Kk,
le champ reste constant et le gradient augmente fdateur k. En diminuant I'échelle d’un
facteur k, on augmente la force volumique d’'undactk. C’est grace a cette propriété que
'on arrive a avoir une lévitation sur des micromants, la force magnétique volumique
finissant par 'emporter sur la gravité qui, este constante.

4-1 Induction B :

Afin de voir les gradients de I'induction plus fieenent, le champ est tracé en fonction de la
distance de l'aimant (donc suivant z) pour un ainten50 um de c6té, et ce en partant de
différents points en x. Le plus intéressant estalela variation de I'induction en s’éloignant
du bord de I'aimant (x=25) et du centre de I'aim@t0) (Fig. 2.11).
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Fig. 2.11 : Variation du module de I'induction Bpartir du bord (x=25)et ducentre de I'aimant
(x=0) en fonction de la distance de I'aimant de 50 prcaté.

On voit tres clairement qu’'a z=0 l'induction estuglimportante au bord de I'aimant (soit
B~0.82 T) qu’au centre .42 T). Par contre, au-dela de 10 um, la difféeesiamoindrit.

Ainsi une variation de l'induction et une valeur gradient de l'induction plus importante
sont observées au bord de I'aimant.

4-2 Gradientde B :

Ces observations peuvent étre confirmées directe® observant la variation du
gradient de B sur z.
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Fig. 2.12 : Pour un aimant de 50 um de coté, vaiatdu gradient de I'induction Bu bord (x=25)etau
centre de I'aimant (x=0gn fonction de la distance de I'aimant de 0 a 50¢t de 50 a 150 um.

Comme remarqué précédemment (Fig. 2.12), au nidealaimant, le gradient est dix fois
plus important sur le bord que sur le centre, ngalgrfait qu’il diminue plus rapidement au
bord qu’au centre. Le méme gradient d’'inductionaddéenu au dela de 15 pm de distance de
'aimant. Ceci se vérifie en tracant les mémes loesyr mais entre 50 et 150 pum.

Comme on a pu le voir, B est invariant suivantdetéur d’échelle k et le gradient de
B est multiplié par le facteur d’échelle k. Doncasi lieu de prendre un aimant de 50*50 um
on en prend un de 5*5 um, le gradient sera simpiemeltiplié par 10 et I'échelle sur z sera
divisée par 10. Inutile de retracer des courbes G@mmportements homothétiques et la
conséquence sur la force peuvent ainsi étre déaudstes les échelles d’'un calcul fait a une
échelle donnée.

4-3 Force magnétique :

Analysons la force exercée par un aimant. Maisitawela, il faut savoir que la force
dépend de la susceptibilit¢ de la particyle Lors de ces travaux, des billes super-
paramagnetiques ayant une susceptibilité magnéjigierel apres saturation et plus élevee
avant saturation ont été utilisées. La force resfgendant bien supérieure a la susceptibilité
magnétique d'un matériau paramagnétique qui e$brtire de 10*>y>10° et d’un matériau
diamagnétique, en valeur absolue, qui est de Eodey, = -10°. D’autre part, les billes super-
paramagnétiques ont une aimantation de saturatpnfaible pour étre négligée. La loi de
Langevin (Fig. 2.13 et équations 2.7) fournissanvéleur de I'aimantation M et donc la
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valeur de la susceptibilité de la particyle suivant le champ a été prise en compte. On
rappelle que la susceptibilité est I'angle de larbeule I'aimantation M.

M = Nmy[tanh™*(x) =1/ X] avec X = tmH kT (2.7)

M s

1 6XG)

Variation de H

Fig. 2.13 :Variation de I'aimantation Vhon linéaire et/ariation de la susceptibilitg pour une particule super-
paramagnétique, en fonction de la variation d’uractp extérieur H (Loi de Langevin).

La loi de Langevin ayant été prise en compte, éeteurs de la force a I'extérieur de I'aimant
peuvent étre tracés:
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Fig. 2.14 : Module de I'induction B (en T) et vaatede la force pour une bille super-paramagnétique
autour de l'aimant de 50 um de coté.

Le module de B a également été tracé afin de bismaliser la perpendicularité de la force
avec les lignes iso-valeurs de B (Fig. 2.14). Despin remarque que la force varie tres peu
entre 10 et 50 um du bord de l'aimant. Ceci esauddait que la particule est déja saturee, et
gue le gradient vari trés peu.

Un zoom a été réalisé au niveau du bord supédiaitr de I'aimant. En effet, c’est aux
coins que les particules paramagnétiques viennentcaler ou que les particules
diamagnétiques sont les plus fortement repoussées.

Voici une représentation de la force (toujours aveaimant de 50*50 um) :
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Fig. 2.15 : Module de I'induction B et vecteurslddorce pour une bille super paramagnétique au
bord supérieur droit de I'aimant.

0.3

0.25

Comme précédemment, le module de B a été tracélafioir un repére et de vérifier que la
force est bien perpendiculaire aux iso-valeurs ldanp (Fig. 2.15). Le calcul a été réalisé
avec une particule super-paramagnétique (loi degéwan). Les forces sont en direction du
bord de I'aimant soit Ia ou le gradient est le ples/é.

Afin de mieux visualiser la variation de la forea fonction de la hauteur, on va
simplement tracer la variation de la force suivapbur x = 25 um (bord de I'aimant).
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Fig. 2.16 : Variation de la force suivant z au bafdn aimant de 50 um pour
une bille super-paramagnétique.

On observe ici (Fig. 2.16) un phénoméne intéresg&antffet, la force chute rapidement pour
atteindre 50 % de sa valeur maximale a une distdac&0 pum soit 20 % de la hauteur de
'aimant qui, pour rappel, mesure 50*50 um. Au-deiae Iégere augmentation de la force,
aux alentours de 40 um, est visible. Ce qui peaetjéastifiée par le fait que plus le champ est
faible et plus la susceptibilité magnétique deddipule est importante (loi de Langevin). De
plus, la force étant dirigée vers l'aimant doncsvir bas (observations faites au-dessus de
'aimant), le module de la force a donc été trdo@ gue celle-ci soit plus facile a interpréter.

Maintenant, comparons la force pour une bille spgr@magnétique a la force obtenue
pour une bille paramagnétique et diamagnétique.
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Fig. 2.17 : Variation de la force suivant z au bafdn aimant de 50 um pour une bille
paramagnétique (& gauche) et diamagnétique (aeoit

Pour rappel, la susceptibilité magnétique d’'unémati paramagnétique est de I'ordre
de 10*>y>10° alors que celle d’un matériau diamagnétique edtodére dey = -10°. Les
matériaux diamagnétique n’étant jamais saturégjreusaturation n’est observée (Fig. 2.17)
contrairement aux matériaux ferromagnétiques eersygaramagnétiques (d’'ou la loi de
Langevin) qui ont une susceptibilité beaucoup piysortante.

Ces deux courbes permettent de visualiser lati@ariae la force en fonction de la
hauteur pour x = 25 um (bord de I'aimant) a gayoh une bille paramagnétique et a droite
pour une bille diamagnétique (Fig. 2.17). En effetorce est dirigée vers I'aimant donc vers
le bas alors que celle pour la bille diamagnétigstedirigée vers le haut (répulsion). Hormis
le fait que la force est de signe contraire, legxdeourbes sont identiques, a une constante
prés qui va dépendre du matériau.

C’est donc bien le phénoméne de saturation quiguela différence de comportement de la
force pour les billes super paramagnétiques paorappx billes dia et paramagnétiques.
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5- Critéres de choix de géométrie de réseaux d'aima  nts :

Dans cette partie sont répertoriées et étudidedifiérentes formes d’aimants utilisées
lors de ces travaux ainsi que quelques applicatsomsdes billes diamagnétiques et super-
paramagnétiques.

5-1 Conséquences de la planarité des aimants/rappor t de forme :

On se propose d’analyser I'induction magnétiquewrud’'un aimant dont le rapport
entre la largeur et la hauteur est importai0j.

e 5
e’
N
g Of
]
=
» -5
[
S
G -10}
g
-40 -30 -20 -10 0 10 20 30 40

Position suivant X (um)

Fig. 2.18 : Module de l'induction B pour un aimatat de 5*50 pm, vue en coupe.

Au milieu de I'aimant le champ extérieur deviemtstfaible (Fig. 2.18). Ceci est di aux lignes
d’induction qui ne peuvent se reboucler qu’avegarcours tres long ce qui explique que le
niveau résultant soit faible. De plus, le bord eesisle au profil d’'un aimant carré. Pour le
vérifier, des zooms ont été effectués sur les berwggrieurs droits de I'aimant plat et de
'aimant carré de 5 pum de coté (Fig. 2.19).

=2 0 2 4 6 24 26 28
Altitude suivant z (um) Altitude suivant z (um)

48 These Alain Masse



Module de I'induction B (T)

Chapitre 1l : Magnétisme, attraction, répulsionrétuction d’échelle

Fig. 2.19 : Zooms sur le module de l'induction Bns le bord supérieur droit, pour un aimant carré
de 5 um de coté (a gauche) et un aimant large 88 fim (a droite).

Si I'on regarde uniquement a droite du bord deriait, le champ est quasiment identique la
différence étant inperceptible a l'oeil (Fig. 2.1®pour cela, le module de B peut étre trace
suivant z, au bord des deux aimants, permettagtidatification de la différence entre les
deux (Fig. 2.20).

0.8

—Aimant de 50um
0.7+ —Aimant de 5um
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Fig. 2.20 : Variation du module de B suivant z andod’unaimant de 5 um de larget d'un
aimant de 50 um de largkes deux ont une épaisseur identique de 5 pm.

La variation du module de l'induction est de mémenfe pour les deux configurations
comme remarquées précédemment. Cependant, unexd@au niveau des valeurs subsiste.
En effet, la courbe pour I'aimant plat est lIégéretm@us haute que celle de l'aimant carré
avec, par exemple, des valeurs respectivemenbdird’ de 0,75 et de 0,70 Tesla a la pointe
supérieure droite de I'aimant. A une hauteur de? gelles-ci sont respectivement de 0,24 et
0,18 Tesla.

Pour conclure, a épaisseur constante, sur la vdklimduction au bord de I'aimant
augmente en I'élargissant. Mais parallelementicutrle reste de I'aimant, I'induction est trés
faible. De plus, pour un aimant plus large unegég place est a déplorer par rapport a la
force gagnée.
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5-2 Pour un rapport de formes carrées :

Naturellement les microtechnologies produisentateghes fines. 2tudier en premier
une telle couche était donc naturelle. Maintenaiet I(pn a souligné l'inconvénient d’aimants
trop plats ou plutét trop fins par rapport aux gétmes latérales, étudions ce que donnerait un
rapport 1/1 entre I'épaisseur et les dimensionsrdégs de I'aimant ou entre aimants (gap).
Soit un rapport 1-1-1.

Module d’induction B avec un réseau d’aimants de.60de coté :

Position suivant Z (um)

—-100

_120 | !
—100 —-50 0 50 100

Position suivant X (um)

Fig. 2.21 : Module d’'induction B pour une série ii'@nts carrés de 50 um de co6té,
espacés d’'un gap de 50 um avec une profondeur sappfini.

Au niveau de la surface des aimants, le champnaélae forme que I'on soit au-dessus des
aimants ou au-dessus du gap (Fig. 2.21). Par @lléai champ porte plus loin au-dessus des
aimants qu’au-dessus du gap.

On constate que ce type de rapport de forme, icillest nettement plus favorable et produit,
par rapport au volume « utile » des aimants uneatioin et un gradient d’induction beaucoup
plus fort et réparti dans I'espace. Il faudra dafler vers ce type de géométries, ce qui
impose des couches épaisses et des techniquetataipg épaisses.
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5-3 Pour un rapport de forme plus large :

Il peut étre intéressant de comparer la formerkéea» ci dessus a un systeme
identigue mais composé d’aimants deux fois plugelaique les espaces entre ceux-ci (gap) et
gue leur épaisseur. Partant de la terminologieessds employée, on parlera de structure 1-2-
1

Module d’induction B avec plusieurs aimants de il@®de coté :

T T
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Fig. 2.22 : Module d’'induction B pour une série i@nts longs de 50*100 pm espacés d’'un
gap de 50 pm.

Ici (Fig. 2.22) l'induction au-dessus du centre l@émant est plus faible que dans le cas
précédent. Cela vient du fait que plus I'aimantiasgte et plus son induction en son centre est
faible (voir paragraphe précédent).

Par contre, I'observation de ce qui se passe graimants met en évidence que cela
est quasiment inchangé. Le champ ainsi que legmade champ au niveau du gap dépendent
peu de la largeur des aimants mais dépendent suldogap en lui-méme. Pour vérifier ceci,
la variation du module d’induction B suivant z flauteur) est tracée, au centre du gap dans
les deux cas.
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Fig. 2.23 : Variation du module d’induction B suita, pour un réseau d’aimants, au centre du gamd’
aimant de 50 um de largg d’'unaimant de 100 um de largees deux ont une hauteur identique de 5pum.

L’induction est Iégérement plus importante poupligs long (Fig. 2.23) comme observé dans
le chapitre précédent. La forme est quasiment iigie@t Un point, ou la force devient trés
faible, est observé autour des 50 um au-dessuampaur un aimant de 50 um et autour des
60 pum pour un aimant de 100 um. Ce point, ou I'atidun devient tres faible, correspond en
réalité a linversion du champ. Ceux-ci, lorsquenl’s’éloigne (donc au dela de 50 pum),
deviennent non négligeable par rapport a des heufgus faibles ou seule I'induction des
aimants les plus proches agit.

Afin de confirmer que cette constatation est g@le¢rd’autres systemes doivent étre
calculés. En effet, deux rapports de dimensiomubaits 1-1-1 et 1-2-1 peuvent ne pas suffire
dans la mesure ou elles pourraient étre des dimensemarquables, donnant des résultats
particuliers et donc non représentatifs. Pour ckElaméme courbe est tracée, pour des
dimensions différentes d’aimants (Fig. 2.24). Ograante les dimensions latérales car ce
sont les types de dimensions que I'on peut facilgmbtenir avec les micro-technologies et
ces matériaux.

52 These Alain Masse



Module d’induction B (T)

pourdes aimants de 25 pme 50 pmde100 pmet de

Chapitre 1l : Magnétisme, attraction, répulsionrétuction d’échelle

— Aimant de 25um
—— Aimant de 50um ||
\ ——Aimant de 100um

0.25 \ ~—Aimantde 200um |

0.31

o
N

0.15

o
|

0.05

° 10 40 50 60 70 ¢

Position suivant Z (um)

Fig. 2.24 : Variation du module d’'induction B paum réseau d’aimants suivant z au centre du gapOderb

Plus les aimants sont larges, plus le champ separtant et plus le point, ou I'induction
s’inverse, s’éloigne de l'aimant (Fig. 2.24). Pamte, I'effet sur la valeur maximale du
champ magnétique est de moins en moins importantffiet, entre un aimant de 25 et 50 um,
on passe d’une induction maximale de 0,154 a G@%,un gain de 0,096 T (soit + 62%).
Alors qu’avec des aimants de 100 a 200 pm (rapp®r2), des valeurs de 0,33 a 0,36 sont
respectivement obtenus, représentant un gain @& (8¢ + 9%). Ainsi cet effet s’estompe
face a une augmentation de la largeur des aimBatscontre, ceci ne se vérifie pas pour le
point ou l'induction devient nulle, dont la posii@ontinue de s’éloigner avec une distance
guasiment identique a la précédente.

5-4 Application sur des aimants thermo-patternés :

L’équipe Micro-systemes Magnétigues du G2Elab deenGble travaille en
collaboration dans le contrat ANR Emergent. Ce r@ninplique plusieurs laboratoires dont
le laboratoire Ampeére de Lyon (Fig. 2.25), coortirom du projet, I'Institut de Physique et
Chimie des Matériaux de Strasbourg (IPCMS) et fitns Néel de Grenoble. Le projet est
intitulé : « Développement et applications d’'unetimée de marquage de I'ADN par des
nanoparticules magnétiques pour définir le réle tlassferts horizontaux de genes entre
bactéries dans les processus de bio-atténuatiopodleants du sol ».
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Nous avons montré ci-dessus que I'optimum, podiliBation d’aimants tendait a des formes
carrées et des rapports de forme ou d’espacemectigs de I'unité. Cela est bien connu aux
échelles standard et pour les applications indilisi. Mais nous avons vu aussi que les
technologies de micro-fabrication conduisaient pheturellement a des aimants en couches
donc beaucoup plus larges qu’épais. Nous allons goe la problématique, pour une
application concréte, est encore plus complexepdi&seur et les gradients locaux vont
permettre de grandes force de capture locale d®lmlogiques tandis que de grandes
dimensions latérales vont simultanément permettne éhamp, certes faible et non optimum,
de rayonner a beaucoup plus grande distance parrhathsi d’aller pécher par attraction, les
objets souhaités beaucoup plus loin dans le milieu.

Dans ce projet, nous intervenons dans I'étude etdlisation d’aimants permettant de
récupérer les nanoparticules magnétiques et cel@baration directe avec l'institut Néel.
Les nanoparticules utilisées sont super-paramagresi Ainsi, leur susceptibilité étant plus
grande, les forces d’attraction qu’elles subisseomt donc plus. D’autre part, la bio-
compatibilité du systeme d’aimants est primordi&leur cela, des aimants plats de I'ordre de
1 a5 um d’épaisseur et de I'ordre de 100 um dgelant été utilisés. Les champs sont plus
faibles que ceux obtenus lors des travaux précedanec des aimants de 50 um d’épaisseur),
mais suffisants pour récupérer a bonne distancendesparticules super-paramagnétiques
internalisées par des bactéries. Une couche deqpiant de PDMS de l'ordre de 8 um pourra
ainsi étre déposée facilement pour assurer cette@npatibilité.

Fig. 2.25 : Attraction de bactéries (fluorescenaarje) ayant internalisé des nanoparticules super-
paramagnétiques sur un réseau de micro-aimants pesrmopatternés. Essais réalisés par le
laboratoire Ampére sur des aimants réalisés a titnsNéel.

Les aimants sont aimantés en damier, orientéessisement vers le haut puis vers le
bas de maniere a augmenter les champs et gradientéveau de la jonction entre deux
aimants. Pour connaitre les détails de leur fatioicase reporter au Chapitre IV partie 4-3.
C’est d’ailleurs cette jonction qui nous intéresse c’'est la que les billes paramagnétiques
sont piégeées : c’est donc cette partie qui sedigdien détail.

Voici une représentation (Fig. 2.26) du systémeiétadec différents types de billes :
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P 100um -
Aimant orienté vers le haut Aimant orienté verbds

Fig. 2.26 : Représentation du systeme d’aimantdagnier utilisé par le laboratoire Ampére,
soit un systeme d’aimants de 5*100 um a aimantaitamnée.
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5-4-1 Billes superparamagnétiques :

Les isovaleurs de B ainsi que les vecteurs de Bpgumettent de visualiser les lignes
d’induction autour de la jonction entre les deuxaits ont été étudiées (Fig. 2.27).
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Fig. 2.27 : Module d’'induction B (en T) et vectedesB a la jonction de deux aimants de 5*100 um
ayant une aimantation alternée.

Afin d’obtenir une meilleure échelle sur les vectede B extérieurs, ceux trés proches du
bord de I'aimant ont été supprimés. Le fait quevesteurs de B ainsi que le module de B
soient en parallele est un pur hasard.

L’'observation de la Fig. 2.27 permet de confirmae I'induction se concentre a la
jonction des aimants. De plus, les vecteurs de Bneent de vérifier que les lignes
d’induction circulent d’'un aimant a I'autre et ce whaniere circulaire.

L’allure de l'induction calculée étant validée, étudie maintenant la courbe de la
force sur toute la hauteur utile, soit une distae® a 100 um au-dessus des aimants.

Voici une représentation des vecteurs de la fouteus des aimants :

56 These Alain Masse



Chapitre 1l : Magnétisme, attraction, répulsionrétuction d’échelle

5
1
0.9
0.8

0

e - 10.7

3

N - 0.6

[

g

S - 0.5

S

§ -5 0.4

o 0.3
0.2
0.1

-10 -5 0 5 10

Position suivant X (um)

Fig. 2.28 : Module d’'induction B (en T) et vectedesla force sur une bille super-paramagnétique a
la jonction de deux aimants de 5*100 um ayant uneatation alternée.

Comme pour la figure précédente, les vecteurs fleda proches du bord des aimants ont été
négligés afin d’obtenir une échelle exploitabléeatErieur (zone d’intérét). Comme supposé,

les forces sont dirigées vers l'intersection desaaits (Fig. 2.28), la ou le gradient ainsi que

'induction sont les plus élevés.

Voici la variation de la force suivant z au nive@del la jonction (x=0) a une faible
distance des aimants (z<20 pm):
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Fig. 2.29 : Variation de la force suivant z a I'amsection des deux aimants (x=0) pour une
bille superparamagnétique.

La force décroit relativement rapidement les 5 peesrum puis décroit plus lentement, mais
de facon linéaire, pour atteindre une force deisftus petite de 1 & 20 um (Fig. 2.29).

Représentons maintenant la méme variation de ¢& fawivant z étendue a la hauteur du canal
micro fluidique utilisé par le laboratoire Ampedse 8 a 100 um au-dessus des aimants, pour
x=0 (intersection entre les deux aimants).
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Fig. 2.30 : Variation de la force suivant z sur usile superparamagnétique, a l'intersection desxde
aimants (x=0), a une altitude variant de 8 & 100 gumdessus desimants.

Les deux positions a 8 et 100 um sont des valewi$ dues a la présence d’'une couche de
PDMS de 8 um au-dessus des aimants et a la halueanal.

Une variation de force est observée. Elle décreitptus en plus lentement avec une
diminution par 2 au bout de 25 um, par 4 au boubBi@gm et une décroissance inférieure a
10 % au-dela de 100 um (Fig. 2.30). La variationadérce décroit moins rapidement que
celle de l'induction (et donc du gradient). Cedi @ notamment au fait que la susceptibilité
du matériau augmente quand l'induction diminue r(Mai loi de Langevin). En effet, les
particules super-paramagnétiques utilisées satgrertd I'induction est trop importante.

Ceci permet de confirmer les premiers résultaterals par le laboratoire Ampere sur
les particules super-paramagnétiques, parfaitematinées alors gqu’elles sont dans un canal
de 8 a 100 um de haut. En effet, une force trddefauffit pour attirer les billes dans la
mesure ou le flux liquide est suffisamment lent.

Cependant il reste encore a prendre en comptedasei du fluide et donc a déterminer la
vitesse maximale pour que toutes les particulesnsaittirées en fonction de la longueur des
aimants. Pour cela, il est nécessaire de réalesecalculs dynamiques.
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5-4-2 Billes diamagnétiques et paramagnétiques :

Maintenant que les billes super-paramagnétiquegténétudiées, analysons ce qui se
passe avec des billes diamagnétiques et des lpheamagnétiques. Les forces et les
tendances de ce type d’objets en interaction agecaimants ont été étudiées. Pour cela,

comme pour la force super paramagnétique, la vamiade la force en fonction de z a
l'intersection des deux aimants a éteé tracée (84)2.

0.8—— ‘ ‘ ‘ 0.1
06l 0.08
0.06}
0.4}
0.04
0.2}
0.02}
0—— ‘ ‘ 0—— ‘ ‘
20 40 60 80 100 20 40 60 80 100

Altitude suivant Z (um) Altitude suivant Z (um)

Fig. 2.31 : Variation de la force en fonction daltitude z, sur une bille paramagnétique (a gauatg)our une
bille diamagnétique (a droite), a I'intersectionsdgeux aimants.

Pour rappel, la susceptibilité d’un matériau pargnétique est de l'ordre de 10
*>y>10° alors que celle d'un matériau diamagnétique egbctre dey = -10° (eau).

Les billes paramagnétiques sont attirées par teards et les forces sont donc dirigées vers le
bas alors que la force s’exercant sur une billendgnétique est une force de répulsion dirigée
vers le haut. Pour comparer les deux courbes plikment, c’est leurs modules qui ont été

tracés afin qu’elles soient toutes deux positives.

On remarque tout d’abord que les deux courbesdmntéme forme, mais different de
celle de la force sur une bille super-paramagnéti@eci est di au fait que le champ d’une
bille super-paramagnétique sature quand elle agengée par une induction magnétique,
méme faible (Loi de Langevin), ce qui n'est pagds pour des billes diamagnétiques ou
paramagnétiques. Ceci explique également qu’ellsst &8 méme forme de courbe vu que
seule la valeur de la susceptibilité differe, valétant, dans ces deux cas, une simple
constante.

Il serait intéressant de tracer simultanémentdesbes des variations de la force pour
les trois types de billes. Les valeurs obtenues pes courbes n’ont cependant pas le méme
ordre de grandeur. Il est donc nécessaire dedesrten logarithme décimal afin de pouvoir
les représenter ensemble.
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Fig. 2.32 : Variation de la force (en logarithmepur une bille diamagnétique,
paramagnétique et super-paramagnétigoe, Para et Super para

L'intérét de cette représentation n'est pas I'obaton (Fig. 2.32) des valeurs elles-mémes,
mais les différences d’allure des valeurs de chaguebe. Une faible différence est d’allure
est constatée entre une bille paramagnétique etbilieediamagnétique. La courbe étant
tracée en logarithme décimal, cela signifie qu'éalité, un rapport 10 est observé entre les
deux courbes et par conséquent, entre les deursfoide méme, la comparaison de la
variation de la force pour une bille super-paranéigne et pour une bille paramagnétique
met en évidence une différence de l'ordre de 3, eyoiréalité, un rapport de 10"3. On voit
aussi, clairement, I'effet de la saturation dekebisuperparamagnétique. En se rapprochant de
'aimant, la force s’infléchit au lieu d’augmentggnificativement. . Pour conclure, une force
plus de 1000 fois supérieure est observable surmioeo bille super-paramagnétique par
rapport a une bille paramagnétique et d’autant pkec une bille diamagnétique (sachant
gu’une bille paramagnétique est attirée par lesaatmalors qu’une bille diamagnétique est
repoussée)
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6- Dimensionnement des aimants couplés aux électrod  es
pour la lévitation :

6-1 Contexte :

L’objectif de cette partie est le dimensionnem#nh systeme permettant de confiner
ou de déplacer une goutte d’eau dans l'air ou waréicple diamagnétique dans un milieu
paramagnétique (ou moins diamagnétique). Les goettgarticules étant en lévitation, les
forces nécessaires a leurs déplacements sontfallbiee technique bien appropriée dans ce
cas est la diélectrophorése. Se reporter au chapitrEtat de l'art pour les différentes
techniques de déplacement ainsi que les raisonbaly de la diélectrophorése.

Concernant I'explication du choix de la configuoatiet de la forme des électrodes (visible
dans la partie 6.3), se reporter a la partie 2fi€ation des électrodes en ITO du chapitre |Il.

6-2 Quelques simulations :

Tout d’abord, il faut savoir que pour réaliser cemal magnétique, deux aimants
séparés par un gap suffisamment profond sont redoessVoici, sur la figure ci-dessous, une
vue en coupe des aimants réalisés sur un wafeliders (Fig. 2.33).

Gap Positions de lévitation des gouttes
50 pHm 30 Hm l/\\\ /"f\
—r—> 1 T 1 ]
Aimants
50 pm (NdFeB)
50 um
Wafer (Si)

Fig. 2.33 : Vue en coupe d’un réseau d’aimants.

Au-dessus du wafer, un réseau d’aimants sépararpgap est observable. Cependant, di au
procédé de fabrication (voir partie 2- Fabricataes aimants NdFeB par PVD du chapitre

IV), du NdFeB (Néodyme Fer Bore) est également gmésu fond des puits. Quelques

simulations seront effectuées a ce propos afin éerghiner I'impact de ces aimants «du

fond».
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Pour toutes les simulations, sauf avis contraine, épaisseur de 50 um pour les aimants sera
utilisée sans prendre en compte les aimants au &wwd puits (exception :partie 6-2-4
Influence des aimants du fond :)

Les simulations vont étre réalisées a l'aide dyiciel MacMMems, module semi-
analytique de CADES, logiciel développé par le tabmire G2elab, afin d’effectuer des
calculs sur les énergies magnétiques. L'ajout d'égus a ce logiciel est cependant possible
de maniere a obtenir les données souhaitées. lewrsithulations, les forces subies par les
gouttes ainsi que le poids de la goutte seronepample calculés afin de les comparer et d’en
déduire la hauteur de |évitation. Ceci sera évaans la partie ci-dessous.

6-2-1 Largeur du gap :
Le but ici est de trouver un gap idéal pour lesttgs. D’aprés la technique utilisée, les
gouttes générées par des buses de 30 um ont uetckade I'ordre de 40 um. Ainsi, ce

diametre sera retenu pour les gouttes.

Le systeme simulé est simplement constitué de deails» d’aimants de 50 um d’épaisseur,
sépareés par un gap variable (Fig. 2.34). Le buieshercher la valeur optimale du gap.

Gouttes en
@ |gvitation

Aimants
(NdFeB)

Gap

Fig. 2.34 : Vue en coupe (a gauche) et en 3D (#ardes «rails» d’aimants simulés.

Pour cela, MacMMems compare la force magnétiquacade appliquée a la goutte au poids
de celle-ci sur différentes valeurs de gap. Cddiaétsau centre du puits magnétique lieu ou la
goutte sera en lévitation stable (voir 6-2-2 Stabde la goultte :).

Voici la courbe obtenue, représentant la hauteurlédé@ation au-dessus de la surface
supérieure des aimants, en fonction de la largewagh (Fig. 2.35)
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Hauteur de lévitation en fonction de la largeur du gap

25

4%
20

=
(631
I

[N
o

Hauteur de lévitation (um)

0 T T T T T
30 40 50 60 70 80 90

Largeur du gap (um)

Fig. 2.35 : Hauteur de lévitation d’une goutte dle@n fonction de la largeur du
gap.

La valeur du gap donnant la hauteur de lévitatopllis haute (21 um) est juste en dessous du
diamétre de la goutte (~35 um). Cependant, il faghdre en compte le fait que la goutte
n'est pas placée quasi-statiquement au point détén, mais tombe en ce point avec une
vitesse non nulle. L’'amortissement de la goutte dlors étre considéré. Pour que celui-ci ait
lieu, le gap ne doit pas étre plus petit que latgotar, lors de 'amortissement de la chute de
la goutte, elle risquerait de toucher I'aimant. Ranséquent, il faudra réaliser un gap
Iégérement supérieur a la taille de la goutte tpredouhaite faire léviter.

6-2-2 Stabilité de la goutte :

Pour qu’il puisse y avoir une lévitation, il fagtril y ait avant tout une stabilité. En
effet, en considérant deux aimants, les deux pptestifs ou négatifs en regard l'un de
l'autre, ceux-ci vont se repousser avec une cartirce non négligeable. Pourquoi alors ne
pas utiliser ce principe physique performant painefléviter un des deux aimants ? En effet,
les deux aimants tenus se repoussent parfaitenaastlires, I'un des deux va se retourner et
se coller a l'autre, pble nord face au pole sudetond aimant.

Tout ceci pour démontrer que des forces de répulam® suffisent pas pour obtenir une
lévitation et qu’il est nécessaire d’avoir égalemama stabilité. Le comportement de la goutte
en lévitation va étre présenté dans le paragragikars.
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Stabilité
verticale

Stabilité
horizon

Aimants
(NdFeB)

Fig. 2.36 : Vue en coupe explicitant la nécessitéadstabilite.

Stabilité horizontale :

Pour gqu’il y ait une stabilité horizontale, il fagtie les forces tendent a ramener la goutte au
centre du puits magnétique. Pour cela, I'évolutilenla force va étre calculée sur toute la

largeur du puits (Fig. 2.37). Les constantes soetgoutte de 40 um, un gap de 40 pm, une
largeur d’aimant de 200 um et une hauteur de léotale 21 pum.

Force sur x suivant x

a1

~

Force sur x (e-11N)

a1

X (um)

—o—FX

Fig. 2.37 : Courbe représentant la force horizoetde rappel en fonction
de la position horizontale de la goutte, a sa hautie |évitation.

D’apreés la figure ci-dessus, la force s'inversecantre du gap (x=0). Ainsi, la force a gauche
du centre est positive donc dirigée vers la dreteelle a droite du centre est négative dirigée
vers la gauche. Ceci permet d’obtenir une stalifiési la goutte se décale legerement vers la
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gauche, la force la raménera vers la droite etrggraent. Ce phénomeéne est nommé force de
rappel.

Cependant on remarque qu’au-dela de d’'un écarbde, la force de rappel diminue, puis
s’annule et change de sens au-dela de 18 um. Gggfie qu’une goutte s’écartant de plus
gue 10 pum de la position centrale d’équilibre sestable . On observe donc un régime
instable entre 10 et 18 um, avec éjection de latg@ut-dela de 18 pum.

Il apparait aussi que plus la largeur du gap dskefaplus la taille de la zone stable est faible.
De plus, la différence entre la force positiveaefdrce négative diminue avec le gap. De ces
deux faits, plus le gap sera faible et plus la Btélsera amoindrie.

Stabilité verticale :

La stabilité verticale dépend essentiellement dexgmrametres : le poids de la goutte et la
force verticale permettant de contrecarrer ce peidke la faire |éviter. Dans le but de vérifier
cette stabilité, la force selon z est tracée ewrtion de I'altitude au-dessus des aimants, et
comparée au poids (Fig. 2.38).

Force sur z et le poid en fonction de la hauteur (z )

0,2
0,18 1
0,16
0,14
0,12

0,1
0,08
0,06
0,04 4
0,02

—e—Pds

—s—Fz

Force sur z (e-11N)

X (um)

Fig. 2.38 : Courbe représentant la force vertic@g et le poids de la goutte
en fonction de la hauteur au-dessus des aimants.

Les dimensions sont toutes de 40 um : largeuranieants, épaisseur et gap. C’est pour cela
gue, dans cette configuration, la hauteur de [Beitaqui apparait est plus faible que
précédemment (18 um au lieu de 21).

Les deux courbes se coupent vers 18 um. Si laggdeticend légerement, la force sur z aura
tendance a la remonter au croisement des deuxeoaltbrs que si elle remonte Iégerement,
c’est son poids qui I'y redescendra. Il s’agit doen d’'une stabilité verticale.
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6-2-3 Réseau d’aimants :

Cette partie porte sur l'influence d’'un réseaundero-aimants sur la lévitation en
s'intéressant a la différence de hauteur de léwitatd’abord avec seulement deux aimants
espacés d'un gap, puis et avec un réseau d'aindgrtiques espacés du méme gap (Fig.
2.39). Les dimensions utilisées ici pour les aimaswnt de 200 um de largeur, 50 um
d’épaisseur avec une longueur (profondeur hors samos figures) supposeée infinie. Le gap
entre les aimants est de 40 um.

Goutte
d'eau

Aimants 50um

(NdFeB)

40um 200pm

Fig. 2.39 : Réseau de micro-aimants en coupe, goatte d’eau en |évitation.

La hauteur de lévitation a été tracée en fonctiomdmbre d’aimants (Fig. 2.40). Ceux-ci,
pour des raisons de symétrie, seront toujours @ouér deux, un de chaque coté.

Hauteur de lévitation en fonction du nombre d'aiman ts
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Nombre d'aimants

Fig. 2.40 :Hauteur de lévitation d’'une goutte de 40 um en fonau nombre d’aimants dans le
réseau.

L’ajout d’aimants dans le réseau permet d’accrodasiblement la hauteur de lévitation,
notamment l'ajout de 2 a 6 aimants, qui permet dgngr 2 um. Cependant, ce gain est
seulement de l'ordre de 10%. Au-dela, le gain eméa, déja faible, devient négligeable.
Malgré cela, ce gain, bien que faible, reste doditinc ne dégrade pas la lévitation, au
contraire, ce qui n’était pas un résultat forcénattendu.

These Alain Masse 67



Chapitre 1l : Magnétisme, attraction, répulsionrétuction d’échelle

6-2-4 Influence des aimants du fond :

La totalité des simulations et des calculs résliggqu’a maintenant, a été effectuée
sans prendre en compte les aimants situés damsndedies puits magnétiques. Ceux ci ont
étés, de fait, placés le plus loin possible desaatmde surface afin de ne pas avoir a les
prendre en compte. Seuls les aimants de surfane sEiahaités. Comme on le verra cela est
réalisé par une gravure profonde du silicium, gravpréalable au dépdt des aimants.
Théoriqguement, le plus profond le mieux mais celanacodt. Pour réduire ce codt il est
intéressant de regarder I'effet de ces aimants trmrlus’ s'’ils sont trop préts. Suivant leur
position, il serait intéressant d’étudier s’ils wraient pas un effet parfois positif. Bien qu'ils
soient initialement a une profondeur importantes aamants ont probablement un effet -
méme minime sur les forces globales du systemegitan la |évitation. Afin de quantifier
cet effet, quelques calculs de forces ont étés@&alsans et avec les aimants au fond des puits,
a différentes profondeurs (Fig. 2.41).

Aimants
Profondeur (NdFeB)
de l'aimant
au fond du
puits

Wafer (Si)

Fig. 2.41 : Vue en coupe du systeme simulé avevarnaion de la
profondeur du puits.

Pour ces calculs (Fig. 2.42), un réseau d’aiman&0dem de largeur et d’épaisseur, et d’'une
longueur infinie, est utilisé. Le champ est mesaunéne distance de 5 um de la surface des
aimants du haut. Le 0 en x correspond au centgadu
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. . i —e— Ftot sans aimant
Force total suivant x avec et sans aimant dans les puits.

N N —— Ftot avec aimant, puits de 50
Tout le reste est a 50 pym et r = 15 ym a une hauteu rz =5 pm

Ftot avec aimant, puits de 150
—O—Ftot avec aimant, puits de 200

Force total (N)

-250 -200 -150 -100 -50 ' 0 50 100 150 200
X (m)
Fig. 2.42 : Force en fonction de la largeur x eivsunt la profondeur des aimants.

250

Comme constaté sur ce graphique, il y a effectivénume variation de la force selon la
présence ou non des aimants dans les puits. Lenpérsssant est encore de regarder I'erreur
faite lors des calculs sans ces aimants par ramportcalculs effectués en présence des
aimants (Fig. 2.43) ; ceci dans un but de détenmragrofondeur idéale car rappelons que
lors de la fabrication des aimants, ceux situés die puits sont inévitables. Il va de soi gu'il

faut creuser suffisamment sans pour autant crémsglement. Aucun effet positif ne semble
constaté par la présence de ces aimants.
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—&— Ecart avec un puits de 50
—— Ecart avec un puits de 150
Ecart avec un puits de 200

Erreur en pourcentage sur la force total si on n'ég ligent les puits

Erreur (%)

30,00

N M 1 S [ S [ S [

-250 -200 -150 -100 -50 0 50 100 150 200 250
X (um)

Fig. 2.43 : Influence en % des aimants dans letspar fonction de leur profondeur.

Sur cette courbe (Fig. 2.43), on remarque que @idbondeur n’est que de 50 pum, les erreurs
sur les calculs sont trés importantes, notammexdieaaus des gaps, justement la ou s’effectue
la lévitation. Par contre, si la profondeur deviempérieure a 150 um, soit trois fois la hauteur
des aimants, le gain sur I'erreur de calcul deviggfligeable. C’est pour cette raison que lors

de la fabrication des aimants, un puits de 150 pm stilisé pour des aimants ayant une

épaisseur de 50 um soit une profondeur trois fqi€8eure a I'épaisseur des aimants.

6-3 Réalisation du masque :

Le masque présenté ci-dessous est le dernieséeéln effet, le premier avait un gap
plus petit que la largeur des aimants ce qui renmaigiossible la Iévitation au-dessus des puits
magneétiques (cf. chapitre V, partie 3-3-2 Essaigesumicro-aimants).

La géométrie des aimants a été établie avec ud@dP um, un puits de 150 um pour
gue les aimants du fond soient négligeables, ajosin réseau d’aimants constitué d’'au
moins 4 rangées d’aimants.

Le masque des électrodes (en gris) avait été degsdur un canal droit. Notre puits
magneétique sera donc créé en ligne droite et passeniveau des électrodes (Fig. 2.44).
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Fig. 2.44 : Masque des électrodes (en gris) et mastgs aimants, dont le vert correspond
aux gaps entre les aimants qui eux, sont en blanc

Sur la Fig. 2.44, deux couleurs sont observableggris correspondant aux électrodes et le
vert correspondant aux puits magnétiqgues soit aaps.gAinsi, les gouttes léviteront a
'emplacement du canal en vert. Les aimants soblaac.

Cette figure montre plusieurs choses :

La premiere est qu'il y a plusieurs gaps doncaseau d’aimants. Ici seuls 8 gaps sont
visibles mais en réalité il y en a une trentaines gaps et la largeur des aimants sont de taille
identique.

La seconde est que les gaps ne sont pas tousrdénte taille. Des gaps de tailles
différentes ont été réalisés afin de pallier eainére aux erreurs de calcul, pas toujours en
parfaite corrélation avec la réalité. Plusieurssgapurront étre testés sous les électrodes. Les
gaps et la largeur des aimants sont de taille igest Les gaps, et donc la largeur des
aimants, ont une taille de 30 & 70 um. Le gap sgmté avec les électrodes en son centre fait
65 um de large.

Conception du masque :

Pour dessiner le masque des aimants, le logiciegdotkeeption et de dessin Clewin a été
employé (Fig. 2.45).
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e o

+

Fig. 2.45 : masque global d’'une puce d’aimants catifyte avec les électrodes

Deux petites croix (Fig. 2.45) permettent de réali&lignement des aimants avec le canal
déposé sur la plaque de verre contenant les éliestrtors de I'assemblage final. De plus, sur
la gauche (Fig. 2.46) un chiffre a été ajouté enefale chaque puits magnétique,
correspondant a la largeur du gap. Pour rapp#ydeur de I'aimant est identique au gap. Ce
gap a une taille variant de 30 & 70 um.

Fig. 2.46 : Partie du masque d’une puce d’aimackszé sur I'indication de la largeur
du gap

NB : Une différence de largeur entre le bord desaais et la zone centrale (lieu de présence
des électrodes) avait été prévue sur le premiet¢emasque des aimants. Ceci permettait, en
théorie, d’obtenir une légére force vers le cedae aimants donc en direction des électrodes.
Cependant, ceci n'a pas été conservé pour la seceesion du masque di a la faible
résolution au niveau du dépét d’aimants (de I'odEequelques microns).
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Conclusion ;

Dans une premiére partie, un bref rappel générrdlesmagnétisme puis détaillant les
différents matériaux magnétiques existants et lautibtés a été effectué. Les forces
magnétiques et leur amélioration pour des particdlamagnétiques et paramagnétiques ont
été evoquées.

Dans la seconde patrtie, la simulation de réseamici®-aimants a permis d’analyser
I'évolution de I'induction et de son gradient (dgmroportionnel a la force) en fonction de la
géomeétrie et de I'échelle des aimants.

Un aimant, quelle que soit sa taille, produit lnamap magnétique dont la topologie
dépendra uniqguement de son rapport de forme edgoasn échelle. Ceci a pour conséquence
d’avoir des gradients de champ plus importants titepéchelle. Or la force magnétique
dépend principalement de linduction et de son igrad Donc si on peut augmenter le
gradient en diminuant la taille des aimants, on amgmd’autant la force magnétique.

Divers réseaux de micro-aimants ont été simulés aagation des dimensions et des
échelles. La variation d’échelle confirme que I'ictlan est homothétiguement invariante.
Ceci conduit a une augmentation des gradients, desdorces, inversement proportionnelle
a la taille.

Des différences au niveau de la force magnétique gifférents types de billes ont été
observées. En effet, les billes de type superpagaét@ue subissent des forces importantes,
méme a une distance «raisonnable» de I'aimant i@mdeux fois la hauteur de I'aimant),
tandis que les billes diamagnétiques et paramagrestisubissent des forces bien plus faibles.
Par contre, les billes paramagnétiques et supanpEgnétiques subissent une force
d’attraction, dirigée vers l'aimant, alors que lkiles diamagnétiques subissent une force
opposeée, de répulsion.

Finalement, des simulations ont été réalisées dfiptimiser la compatibilité du

réseau d’aimants avec les électrodes que ce saitdesyparticules diamagnétiques ou super-
paramagnétiques. Ceci a permis de définir le magquela fabrication des aimants.
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1- Systéme complet :

Dans cette premiere partie, voyons rapidemerdifé&rentes parties de notre systéme
(Fig. 3.1) ainsi que chacune de leurs fonctions :

Electroees

Verre \
Canal

Fig. 3.1 : Les différentes parties de notre systeamaplet.

Le substrat :
Ici notre substrat sera du silicium. Sa facilitéitdisation dans une salle blanche pour la
fabrication de notre micro-systeme explique ce xh¥bir la partie suivante pour plus de
détaille.

Les micro-aimants :
Les micro-aimants sont la base de notre systemeffEnce sont grace a eu que la lévitation
va étre possible. Nous verrons par la suite quidss serviront également pour attirée des
billes paramagnétiques. lls seront détaillés damattie suivante.

Le canal micro-fluidique :
Ce canal va permettre de guider le milieu contemast microbilles. Il permettra ainsi de
s’assurée que notre milieu vienne bien la ou osol¢haite. Il sera réalisé en PDMS. Voir
partie 4 pour I'explication de ce choix commerdst fabriqué.

Les électrodes :
Les électrodes sont placées sur une plague de. ¥@erasont elles qui vont permettrent de
réaliser la diélectrophorése et ainsi déplacemmicsobilles. Voir la partie 3 pour connaitre le
choix de leur forme, leur position ainsi que laht@que de fabrication.
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2- Fabrication des aimants NdFeB par PVD :

Dans cette partie, nous commencerons par expapaement les différents types
d’aimants qui existent. Puis nous développeroriedanique principale qui a été utilisée pour
fabriquer nos micro-aimants. Nous décrirons égain@e autre méthode plus adaptée a
I'attraction de microparticules avec laquelle jEgalement travaillé pendant ma these, mais
qui ne constitue pas la source principale des asnailisés lors des essais. Nous terminerons
par quelques exemples réalisés.

2-1 Différents types d’aimants existants :

Nous allons, pour nos applications microtechnologgj utiliser principalement du Néodyme-
Fer-Bore. Mais il existe d’autres matériaux que pastenaires peuvent déposer dans des
conditions similaires, en particulier le Samariumb@lt et le Fer-Platine. Pour une
présentation générale du magnétisme et des matéeportez-vous au Chapitre Il 2 sur les
différentes classifications des matériaux magnésqu

Les matériaux ferromagnétiques durs dit « aimarés plus répandus sont : Le Néodyme fer
bore (NdFeB), le Samarium cobalt (SmCo), les fesriet I'’Aluminium Nickel Cobalt
(AINICo0). Cette liste n’est cependant pas exhaustaeil existe d’autres matériaux moins
répandus.

Voici un comparatif de ces matériaux :

Matériaux Bren Tesla| Hcen kA/m | T°maxen °C | T° de Curie en °C
Ferrites 0,47 300 200 460
AINiCo 1,1 51 500 750
SmCo 1 1400 300 750
NdFeB 15 1900 180 310

Br est le champ rémanent aprés aimantation.

Hc correspond a I'excitation coercitive permettan¢ ulésaimantation compléte de I'aimant.
En clair, plus cette valeur est importante, plusnfant supportera un champ extérieur
important sans perdre sa qualité d'aimant : ileeéé&saimantera donc pas.

T° max est la température maximum pour laquelle I'ainfanttionnera parfaitement, méme
apres que la température soit redescendue.

T° de Cury et la température maximale avant désaimantatiéinitive. Cependant une fois
refroidi, I'aimant peut a nouveau étre de nouveagmetisé.

Voyons maintenant les avantages et les inconvéngnthacun :

Ferrites

+ Les plus répandus, tres faible colt, bonneden température

- Faible rémanence magnétique. lls sont peusamais il en faut beaucoup (poids) pour
produire I'effet recherché.

Aluminium Nickel Cobalt (AINiCo)
+ Faible codt, haute tenue en température
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- Désaimantation par un champ externe faible

Samarium Cobalt (SmCo)
+ Bonne rémanence, bonne tenue en température
- Température limitée & 300°, fragiles, coawél

Néodyme Fer Bore (NdFeB)
+ Les plus rémanents
- Température limitée & 180°, fragiles, coawél

C’est principalement pour son champ rémanent ajgxel’Institut Néel qui réalise le dépot
des aimants a choisi le NdFeB. Le colt du matéaaunicrotechnologies, s’effacant devant
les colts technologiques globaux, de par la fajolgntité de matériau déposée. De plus ces
aimants présentent un champ coercitif supérieeuadhamp rémanent (10.1900 kA/m = 2,5
T). Cela signifie que I'on peut placer deux aimatésNdFeB a coté ou en opposition sans
gu’ils ne se désaimantent entre eux. CependantitiihdNéel travaille €également avec le
SmCo. En effet, pour les microsystemes les aimamtsont pas massiques mais déposés par
PVD. Dans ce cas le SmCo a pour avantage d’avoa,fois déposé, une surface tres plane
contrairement au NdFeB qui présente une rugosit®ake du pm.

2-2 Procédé de fabrication par gravure profonde pui s pulvérisation :

Pour réaliser les aimants, nous utilisons desiigaks de salle blanche. En effet, nous
avons besoin de réaliser des motifs ou puits derbode 40 um de large et de 150 um de
profondeur.

Le principe utilisé va étre le dép6t par pulvéiwa cathodique (Sputtering, PVD).
Comme l'usinage ou le gravage de la surface desardasn Néeodyme Fer Bore est assez
complexe, nous allons, plutét que de graver uneclmucontinue de NdFeB, réaliser
préalablement des motifs profonds par gravure pdepmuis faire le dépbt sur toute la
surface du wafer. Ainsi le NdFeB, en se déposaribpia le sera sur les parties supérieures
gue nous utiliserons, les dépots au bas des n&téife supposés suffisamment éloignés pour
pouvoir étre négligés. (Voir chapitre 1l 6-2-4 indince des aimants du fond).

Il y aura donc deux grandes étapes. La premie&reade réaliser la gravure profonde pour
préparer les motifs sur le wafer destinés a recdaatouche d’aimants. La seconde sera le
dépbt de ladite couche de NdFeB. La premiére étapa réalisée par nos soins a la salle
blanche PTA/CIME Nanotech sur Minatec. La secorata sléposée par I'Institut Néel dont
les recherches sont & I'origine de ces couchessgmd’aimants.

2-2-1 Gravure profonde :

Pour réaliser la gravure profonde, de I'odre dé i), en micro systeme, plusieurs
étapes sont nécessaires. Voici, ci-dessous, lEsealites étapes en détail (Fig. 3.2).
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a) Wafer de base b) Dépbt d’aluminium

c) Dépébt de la résine photosensible d) Lithographie

e) Gravure de I'aluminium f) Gravure profonde (DRIE)

g) Elimination de I'aluminium h) Dép6t d’une couche d’'oxyde

Fig. 3.2 : Les différentes étapes pour réalisermesgifs en gravure profonde et préparer
le wafer a recevoir une couche d’aimants.

Nous travaillons avec des wafers de 4 pouces edif@ mm de diamétre.

Etape b)

Il faut tout d’abord expliquer la raison de l'igétion de I'aluminium, a premiére vue
non indispensable. Lors de la gravure profonder faguelle nous allons creuser des motifs
de 150 pum, la résine risque aussi d’étre détériorémmment sur les bords. On obtiendrait
alors des motifs sensiblement déformés. De plus, meilleure sélectivité est obtenue en
utilisant I'aluminium. En effet, lors de la gravupeofonde, la DRIE creuse les matériaux a
des vitesses différentes. Or il se trouve qu’etberg moins vite I'aluminium que la résine.
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Maintenant pour faire un dépét d’aluminium, nousrad utiliser une machine PVD (Physical
Vapor deposition).

Etape c)

Cette étape consiste a déposer une couche de msimosensible. Pour cela, ce que
'on appelle couramment une tournette est utilidées’agit d’'une petite machine faisant
simplement tourner le wafer pour étaler les ligaidai y sont déposés. Quelques gouttes d’'un
produit que I'on appelle le promoteur va d’aborck &ppliqué sur le wafer permettant ainsi
d’obtenir une meilleure accroche de la résine. fomel’application réalisée, le wafer est mis
en rotation de maniere a bien répartir le promotRurs ces étapes sont répétées a l'identique
avec la résine. La résine utilisée ici est de I'BZ2, car elle permet d’obtenir une couche de
'ordre de 1,2 um ce qui sera suffisant pour résiatla gravure de I'aluminium. Puis une fois
la couche de résine déposeée, un recuit de cedleraieffectué a 120°C pendant 2 minutes afin
de faire un dégazage des solvants de la résirar ebpséquent, un séchage plus rapide.

Etape d)

La lithographie consiste a insoler la résine &drs un masque pour reproduire les
motifs de ce masque sur celle-ci. Pour cela, ntilisains une machine a insoler dans laquelle
nous plagons le masque puis le wafer avec la résiae les motifs du coté du wafer. Nous
faisons un alignement succinct entre les deux, pais réglons les parametres tels que la
durée de linsolation ou la distance entre les déine fois I'insolation terminée, la résine
insolée change d’aspect, et ainsi nous pouvonslgsimotifs sur le wafer. Cependant, la
résine qui n'a pas été insolée est toujours la. Penlever, nous devons placer le wafer dans
un produit nommé le révélateur afin qu’il dissolaerésine non insolée. En effet les UVs ont
durci la résine et le produit n'arrive plus a lI'emér. Une fois ceci fait, nous faisons de
nouveau un recuit du wafer a 130°C pendant plusieunutes afin de bien durcir la résine
restante pour une meilleure résistance a la DRIEs®retrouve donc avec nos motifs sur la
résine.

Etape e)

Cette étape va permettre de recopier les motifa d&sine sur la couche d’aluminium.
Pour cela, on va simplement passer le wafer danbaim chimique qui va permettre de
dissoudre I'aluminium. On utilisera du ETCH Alu. dtiite, il suffit d’enlever chimiquement
la résine qui reste avec de I'acétone qui est lwast On peut également I'enlever avec un
plasma d’oxygene qui mange la résine en quelquesites seulement mais implique donc
l'utilisation d’'une RIE, ce qui est plus contraigmagu’'un simple bain chimique. Le fait
d’enlever la résine a cette étape n’est pas unigatlan car elle permettrait d’augmenter la
résistance du masque dur réalisé avec l'aluminiutiétape de gravure profonde qui va
suivre. Cependant, le passage dans la DRIE pediterda résine difficile a enlever, donc nous
privilégieront d’éliminer la résine dés cette étape

Etape f)

Le Si est donc maintenant mis a nu la ou nousovsutreuser les motifs. Pour cela,
nous allons faire une DRIE qui va tout graver, niiiaucoup plus rapidement le silicium que
'aluminium. C’est ce différentiel de temps de greerqui va permettre de graver 150um dans
le Silicium avant que I'aluminium ne soit complée&m gravé. La DRIE (Deep Reactive lon
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Etching) permet de réaliser une gravure ioniquetiéa profonde. En clair, elle permet de
creuser profondément dans le wafer avec des fldnods

Etape Q)

Avant de pouvoir déposer la couche daimant, nallens supprimer celle
d’aluminium qui nous a servi de masque. Pour gadas allons de nouveau utiliser un bain
d’Alu ETCH.

Etape h)

Pour finir la préparation, nous allons rajoutee tres fine sous-couche d’oxyde (£O
de l'ordre de 100nm. Ceci permettra au NdFeB deuxnccrocher au wafer lors de son
dépbt. Pour ce faire, il existe plusieurs méthod@spremiere est de créer une oxydation
naturelle du silicium en placant le wafer dans our fsSous atmosphere oxygénée, qui au lieu
de faire rajouter de I'oxyde, transformera le Ssdgace en Oxyde. La seconde est de réaliser
un dépbt de SiO2 grace a une CVD (Chemical VapoepodBition). L'avantage de
I'oxydation est que I'oxyde se retrouve partoutmeésur les bords du puits. L'inconvénient
est gu'il est un peu plus complexe et contraigrianéaliser. Cependant, on préférera cette
meéthode.

2-2-2 Dépo6t d’aimants par pulvérisation cathodique (PVD) :

Maintenant que nous disposons de motifs creuséte suafer, la couche d’aimants
peut étre déposée uniformément. Nous utiliserons pela la pulvérisation cathodique (ou
sputtering) épaisse triode. C'est une méthode @étdge couche mince qui fait partie des
méthodes PVD (Physical Vapour Deposition). Il $'aljine technique qui va permettre le
dépbt simultané de plusieurs matériaux a partitadeondensation d’une vapeur métallique
issue d’'une source solide, que I'on appelleralidecisur un substrat : notre wafer. Les cibles
sont des disques faits du matériau que I'on soalttposer. L'application d’'une différence
de potentiel entre la cible et les parois du réachae sein d’'une atmosphere raréfiée d’Argon
va permettre la création d'un plasma froid, compdigéectrons, d’ions argon, de photons et
de neutrons dans un état fondamental ou excité. |%dfet du champ électrique, les especes
positives du plasma se retrouvent attirees paatlode (cible) et entrent en collision avec
cette derniére. Elles communiquent alors leur gtéade mouvement, provoquant ainsi la
pulvérisation des atomes de la cible sous formpagicules neutres qui se condensent sur le
substrat. La formation du film s’effectue selon pduss mécanismes qui dépendent des forces
d'interactions entre le substrat et le film.

La décharge est auto-entretenue par les électemmmdaires émis de la cible. En effet, ceux-
ci, lors de collisions inélastiques, transféerene wartie de leur énergie cinétique en énergie
potentielle aux atomes d’argon qui peuvent s’'ianise

Les conditions de dépot sont ici une pression dembBar d’argon avec une tension de 900V.
Ceci permet d’obtenir une vitesse de dépbt de 15ppmheure, ce qui nous permettra de
déposer des films de 20 a 50 um d’épaisseur suwdfss précédemment gravés au Centre
Interuniversitaire de Micro-Electronique (CIME). 4d.ecibles sont composées de NdFeB
enrichi en Nd. Toute la difficulté repose dans #pidité du dépbt, les fortes épaisseurs
obtenues et les problemes qui en résultent, corasmedntraintes mécaniques.
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Différents procédés de dépbt d’aimants par PVD :

Les dépbts sont réalisés a I'Institut Néel [refees) par N. Dempsey, F. Dumas-Bouchiat et
D. O’Brien qui ont mis au point deux procédés neuat. Le premier est réalisé en une seule
étape a 650°C. Le second est effectué en deuxsétae un dépbt a 400°C et un recuit a
750°C pendant 10 minutes. Lors du procédé compasee deule étape, la cristallisation se
fait en méme temps que le dépot, alors que ’'en étapes, le NdFeB est déposé amorphe,
puis la cristallisation a lieu lors du recuit. Ddes deux cas, les cristaux de,Ne4B sont
orientés hors du plan (perpendiculaires au substtatnme le montre la Fig. 3.4.A.2. Cette
anisotropie cristalline correspond a la directiorfal@le aimantation.

2-3 Autre méthode : Obtention d’aimants par TMP :

Il existe une autre méthode pour réaliser des r@gna aimantation multipolaire,
méthode inventée par, et en cours d’optimisatiohingtitut Neéel. Il s’'agit tu Thermo-
Magneto-Patterning ou TMP. Elle consiste a réalise couche continue d’aimants sur un
wafer plat, puis a aimanter toute la surface unifament. Ensuite, on va chauffer localement
laimant la ou I'on veut une aimantation de senfédent, grace a un laser a travers un
masque. Le fait de chauffer va permettre de dimiraealement le champ coercitif de
'aimant le rendant ainsi moins coercitif donc plesnsible a un champ magnétique. On
appligue alors globablement un second champ magmte sens différent tout et en veillant
a ce que ce champ soit inférieur au champ coed#tif'aimant non chauffé de maniere a
inverser le champ uniquement la ou c’est chaufféusNnous retrouvons donc avec une
surface d’aimants plats aimantée tantdt dans uneteiasitot dans l'autre sens (Fig. 3.3). On
notera que le sens des aimantations peut étreamagle. Il dépend en effet essentiellement
du sens du champ magnétique appliqué. Cela estifeanknt exact si la couche aimantée est
isotrope ce qui peut étre facilement obtenu (matéamorphe sans recuit). Cela est plus
difficile avec le NdFeB lorsque celui-ci est crigs® puisqu’il présente alors une direction
d’aimantation privilégiée hors du plan. D’autresténaux, lors de la cristallisation acquiérent
de méme une direction privilégiée lors de I'étapecdstallisation, celle-ci pouvant, étre dans
le plan ou hors du plan, suivant le matériau carsgid

Fig. 3.3 : Aimant multipolaire NdFeB réalisé pawvarsion laser

Cette méthode possede deux gros avantages. Leeprestide supprimer toutes les étapes
technologiques avant le dépo6t d’aimants, car |asat@oon de motifs n’est plus obligatoire. Le
second avantage est qu’il est plus facile de aliapidement des motifs différents, car le
laser passe a travers un masque utilisé classiquetaas la lithographie avec cependant une
précision de I'ordre du micrometre.

La méthode TMP présente encore, a ce jour, un ugoant majeur qui empéche son
utilisation pour nos applications a la lévitatidin effet, bien que I'Institut ait amélioré ce
procédé, ils est aujourd’hui encore limité & unesision du champ local par échauffement sur
des épaisseurs par trop limitées de I'ordre debluan. Ce qui est tres insuffisant pour faire
|éviter une goutte de 40 um ou une particule dansnilieu liquide. Cependant, il a été
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démontré que cette technique était suffisante plattraction de micro particules
superparamagnétique dans un milieu liquide (voapdine 1V). On espére pouvoir ameliorer
les épaisseurs obtenues pour I'inversion d’aimantat

2-4 Exemple de réseaux d’aimants realisés :

Voici quelques exemples d’aimants réalisés (Fig). 3.

Fig. 3.4 : Photos MEB, vues en coupe de bandes étiggies de différentes tailles :
A. Procédé "1 étape" : dépbt a chaud a 650°C.
B. Procédé "2 étapes" : dépbt a 400°C puis recuib@°C.

On observe ci-dessus la coupe des deux technigeedépdt d’aimants apres gravure
profonde. Ces deux procédés engendrent des difEsdnpologiques et magnétiques. Pour ce
qui est des différences topologiques, on obsene rugosité accrue des films d’aimants
déposés en une seule étape (Fig. 3.4.A, Fig. 3.5 )matériau se cristallisant au fur et a
mesure du dépot, la surface est modifiee en fona®r’agencement et de la taille des
cristaux.A contrarig dans un dépot en deux étapes, le NdFeB est ambérmhdu dépot, ce
qui permet d’avoir une couche moins rugueuse. ldorgecuit, les cristaux se forment, le
réagencement se fait avec une certaine souplessrise des phénomeénes de diffusion,
permettant ainsi d’obtenir une surface relativen@ate (Fig. 3.4.B et Fig. 3.5.B). Notons
gue juste en dessous de la température de redariwba 750°C, un nuage riche en Néodyme
dans la couche déposée se forme. Ce dernier pdétat dquide, tend a remonter a la surface
et peut y constituer de petites ondulations.
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20pm EWT= 300KV  Signal A=SE2
WD=100mm  Mag

EWT= 300kv  Signal A= SE2
WD=98mm  Mag= 250X Date :28 Jul 2008 JEEL

BTN SN owzen (VB
Fig. 3.5 : Photos MEB : réseaux d'aimants déposisiu dessus
A. Procédé en une seule étape. B. Procédé en tapesé

m tag =

Dans les deux cas, on trouve du black silicon ad fetmnsur les c6tés du puits. Ceci est trés
génant, car il sera également aimanté et va dorgi exéer du champ magnétique qui peut,
dans certains cas, détériorer significativemenukité de la lévitation.

D’aprés les mesures réalisées sur ces aimants,mous sommes rendu compte que la
coercivité pour les dépdts en deux étapes étast plevée, ce qui pourrait éventuellement
s’expliquer selon I'équipe de l'Institut Néel par présence de grains plus fins ainsi que la
présence aux joints de grains d’'une phase richeéaayme. Nous privilégierons donc le
procédé en deux étapes puisqu’il est aussi pluspre ».

EMT=1500KY  Sinsl 4= SE2 ; - I EHT=1500ky  Signal A= SE2
Wo=G2mm  Mags 180 Dete; 22N 200 % s Mag= 54X

Fig. 3.6 : Photos MEB : Aimants réalisés, compathhvec les électrodes.
A. Vue de coupe. B. Vue du dessus.

Nous montrons sur la Fig. 3.6 une vue en coupe aetedgus des aimants que nous avons
réalisés pour notre systeme. Le dépot d’aimanté affectué avec le procédé en deux étapes.
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Noter que I'on voit les élargissements locaux pesrélectrodes comme expliquées dans le
chapitre 1l 6-3 Réalisation du masque, qui proviemrses tous premiers aimants réalisés
mais qui ont été supprimé par la suite.
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3- Fabrication des électrodes en ITO :

Dans cette partie, le but va étre de trouver le dmplacement des électrodes, nous
expliquerons pourquoi nous avons choisi de I'ITQispnous expliquerons comment elles
sont fabriquées.

3-1 Configurations possibles des électrodes :

Différentes configurations sont possibles :

Le probleme est de trouver le moyen de combineéliestrodes avec les aimants. Plusieurs
solutions seraient a priori possibles pour leuiitfspar rapport au systeme de |évitation par
micro-aimants.

- sous les aimants,

- sur les aimants,

- en face des aimants,

- les aimants aux mémes utilisés comme électrodes.

3-1-1 électrodes sous les aimants :

Particule

v

Aimants

Electrode

Wafer (Si

Fig. 3.7 : Coupe d’'un wafer avec les électroddegtimants par-dessus,
ainsi qu’une particule en lévitation.

Cette configuration a déja été réalisée par LyuksylILYU87]. Elle est certainement plus
simple au niveau réalisation que de mettre lesréldes au dessus des aimants. On peut en
effet facilement déposer les électrodes sur le metfedaliser les trous et les dépbts d’aimants
par la suite (Fig. 3.7). Cependant, I'épaisseuraiemmnts affaiblirait la portée des électrodes.
Ceci dit, P. Kauffmann [KAUQ09] a montré que lescies générées pourraient étre trop
importantes et rompre la lévitation. Il peut dotie davorable de les placer en dessous, une
étude spécifique serait alors nécessaire. Notondagpeesence des aimants par-dessus les
électrodes modifierait également la force du chagdpéré par les électrodes, d’ou une étude
complexe, les propriétés, en particulier la coniductle tels aimants en couche mince dans et
hors du plan n’étant pas connus. Autre inconvérseriles sont en dessous des aimants, il
sera difficile de les voir et donc de faire dedded sera aussi d’autant plus difficile de
réaliser les contacts électriques des électrodesysiéme de commande. En effet, pour
réaliser les contacts il faudrait creuser les aisiant les bords ce qui a été tres peu étudie
voir pas du tout, a I'heure actuelle. Et de plusrpeela, il faudrait réaliser une lithographie,

BN

ce qui est trés difficile sur une surface non plaRajoutons a cela que les aimants sont
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conducteurs et gu'’il est donc nécessaire de rajoute couche isolante entre les électrodes et
les aimants. Ces nombreux inconvénients justifiglet nous n’ayons pas retenu cette solution
technologique pour nos travaux.

3-1-2 Electrodes sur les aimants :

Particule
Electrodes——»

\4

Aimants

Wafer (Si

Fia. 38 : Coupe d'un wafer avec les électrodes sur les aig

Cette configuration est plus envisageable que ldigumation précédente dans la mesure ou
les électrodes sont beaucoup plus accessibles38Y.Elles sont en effet visibles pour les
essais et il est facile de réaliser des acceslpswontacts électriques. De plus, les électrodes
se retrouvent bien plus prés de la particule outgalieau qui lévite et sans obstacle entre
elles. La fabrication est cependant loin d’étreenEn effet, déposer un conducteur sur un
aimant dont la surface n’est pas parfaitement ptéest pas évident. Les électrodes seront en
effet déposées partout méme dans les puits magestet seront difficilement enlevables par
les techniques classiques de lithographie (voitip&-2-1 Gravure profonde :). En effet la
résine ne pourrait se répandre sur un wafer avectrdes. Sans compter le fait qu'il est
nécessaire de rajouter une couche d’isolant esgraimants et les électrodes.

Cependant, la réalisation des aimants par TMP amxpliqué ci-dessus (voir partie

2-3 Autre méthode : Obtention d’aimants par TMPedmet d’avoir des aimants parfaitement
plats. Cela permettrait de rendre le dépot dedréles au dessus des aimants bien plus facile.
Cependant, actuellement I'épaisseur des aimanlisail@ par cette technologie ne dépasse
pas 5 um et leur inversion magnétique est limitdebgum, ce qui tres insuffisant pour faire
|éviter une microgoutte de 30 um de diamétre, paquielle il faut une épaisseur d’aimants de
50 um. Notons enfin, qu’avec un aimant plat, on @otplacer les électrodes par-dessus le
guide magnétique alors qu’'avec les aimants aves,das €lectrodes ne peuvent étre placées
gue sur les cotés.
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3-1-3 Electrodes en face des aimants :
Waferverres

Electrodes————»

Particule

\4

Aimants

Wafer (Si
Fig. 3.9 : Coupe d’'un wafer avec les électrode® fagx aimants sur une plaque de verre.

Le fait de mettre les électrodes en face des asmmtun autre wafer, et donc au-dessus de la
particule qui lévite, et non pas collés sur euxrtrait de résoudre les problemes de dépot
des électrodes sur les aimants. Cela limiteraile@gent la distance entre les électrodes et la
particule. Cependant pour réaliser un tel systdnfauti que les électrodes soient sur une
plague de verre de maniere a pouvoir voir ce quipasse a lintérieur. L'ITO étant
transparent, nous n‘aurons pas de probleme de édaobe plus, il faut trouver un moyen
pour que la plaque de verre avec les électrodesemme pas se coller aux aimants. Il faut
donc une couche intermédiaire entre les deux waatie couche permettra de réaliser les
canaux et I'espace permettant le déplacement désypes en lévitation. Pour cela, il existe
différentes techniques pour ajouter une couchelesirélectrodes. Cette technique permet
également de placer une électrode de part et dadir puits magnétique, ce qui est
impossible en mettant les électrodes en dessousupoudes aimants. De plus, la force
diélectrophorétique d'une goutte d'eau dans l'atané généralement attractive, cela
augmenterait la lévitation, mais également pouraaiipre cette lévitation. En effet si la force
est trop importante, la goutte viendrait se cadler les électrodes. Il y a également un autre
avantage avec cette technique, c’est I'encapsuolatio systéme permettant ainsi de se
soustraire au probléeme d’évaporation des gouttes.

3-1-4 Les aimants utilisés comme électrodes :

Afin de pallier au probleme de dépbt des électroaes pourrait imaginer d'utiliser les
aimants eux méme comme électrodes. Cependantrailt secessaire que les aimants ne
soient pas reliés entre eux comme c’est le casidesnts actuels. Cela, pour un guidage en
canal créerait des inhomogeénités du guidage mageetroire des « portes » bloquant la
progression des objets en lévitation. Cette teclenigest, de plus, pas encore maitrisée vu le
principe utilisé pour le dépbt d’aimant qui fait gjudave un peu latéralement et donc les
aimants se touchent. Voir partie 2 pour plus deipi@n sur les techniques de fabrication
d’aimants.

Suite aux configurations que I'on vient de vaér sblution la plus judicieuse semble de
réaliser les électrodes sur une surface de verel’gn met au-dessus des aimants et de la
particule en lévitation. Cette technique, bien gelativement complexe, a un argument de
poids en sa faveur. En effet, le LTM, laboratoite §&renoble, travaille déja sur cette
technologie. Nous les avons donc contactés poupantenariat. T. Honegger a sur la
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diélectrophorése et posséde déja un systeme ntiltes électrodes en ITO (Indium Tin
Oxide : Conducteur transparent) sur une plaquesde ouplée a un canal micro fluidique en
PDMS (Fig. 3.10). Il maitrise donc bien la technidodes électrodes transparentes, mais
également celle du PDMS permettant de créer un ¢ahese soutenu le 17/11/2011).

Plaquette en verre

Electrodes déposées sur verr‘e/

Particule

—= Aimants

Fig. 3.10 : Systéme monté des aimants avec lesages sur plaquette de

Bien que ces électrodes aient été initialement [dppées pour travailler sur la
diélectrophorese appliquée a des colloides dansamal microfluidique, le systeme est
directement adaptable a nos applications. On pewdffet coller la plaque de verre sur un
réseau d’aimants qu'’il faudra bien évidemment asfapt

3-2 Pourquoi de I''TO :

Tous d’abord, ITO signifie : Indium Tin Oxide. Ctedonc tout simplement un conducteur
électrique. Alors, pourquoi I'avoir choisi plutéug du cuivre par exemple. Pour différentes
raisons :

La premiere, et certainement la plus importanteges c’est un conducteur transparent. Donc
trés pratique vu que nos électrodes sont situéedgsaus notre systéme d’aimant et que nos
billes passeront sous nos électrodes.

La deuxieme raison est que I'ITO est tres utilisérecherche ce qui permet d’avoir de
nombreuses informations pour sa mise en oeuvrepédh par exemple tres facilement le
graver en salle blanche a l'aide d’'une IBE (lon lBeRtch) qui grave par une propulsion
d’ion.

La troisiéme raison est que I'on trouve sur le hérades plaques de verre avec déja une
couche d’'ITO parfaite pour notre application, qad reste qu’a graver aux motifs désirés.

Le seul inconvénient de I'I'TO est sa résistivité egt plus importante que celle de matériaux
tels que le cuivre. Cependant, la diélectrophoestece que I'on appelle une commande en
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tension. Les courants demeurant généralement failaldorte résistivité n’est pas un verrou
majeur.

Voici quelques caractéristiques de nos plaquesde avec I'I'TO :

Dimension de la plaque : 26*76mm

Epaisseur de la plaque de verre : 1,1mm

Epaisseur de I'I'TO : 150nm

Résistivité : 12 a 15 Ohms/cm?

Il y a également une couche 25nm de SiO2 entrerie\et I'l'TO pour servi d’accroche.

3-3 Fabrication des électrodes :

La fabrication des électrodes demande un certambn® d’étapes que nous allons détailler
(Fig. 3.11). La couche de SiO2 n'intervenant passda fabrication de nos électrodes nous ne
la représenterons pas.

a) Plaque de verre avec I'lTO b) Dép6bt de résine

c) Lithographie

d) Collage sur wafer de Si

f) Elimination de la résine et du wafer
e) Gravure de I''TO (IBE)

Fig. 3.11 : différentes étapes pour réaliser unavgyire profonde et préparer le wafer &
recevoir une couche d’aimants.

Pour rappel, nous achetons directement les pladgiegrre avec I''TO déja déposé, c’est ce
qui est représenté sur I'étape a.
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Etape b)

Comme pour toute lithographie il faut utiliser ugsine photosensible. Pour déposer
cette couche, on utilise une tournette qui va semmgint répartir le liquide sur la plaque en la
faisant tourner. On utilisera une résine utilis@eramment, 'AZ1512. L'épaisseur de la
couche ¢a dépendre de la sélectivité lors du geaeatre I'I'TO et la résine qui est de I'ordre
de 10 pour 1. L’épaisseur de notre conducteurt @ari50 nm, on déposera une couche de
résine supérieure a 2 um pour étre tranquille. fome le dépdt réalisé, nous chauffons la
résine a 90 °C pendant 1 minute et 30 secondes.

Etape c)

La lithographie consiste a insoler la résine &edrs un masque pour reproduire les
motifs de ce masque sur celle-ci. Pour cela, ndilisams une insoleuse dans laquelle nous
placons le masque puis le wafer avec la résineemsodis du masque. Nous faisons un
alignement succinct entre le masque et le wafes paus réglons les paramétres tels que la
durée de l'insolation et le type de contact. Une fbnsolation terminée, la résine insolée
change d’aspect. Ceci nous permet de voir les sstif le wafer.

Apres avoir fait une premiere insolation avec hestifs de nos électrodes, il est
nécessaire de refaire une deuxiéme avec un ausguaafin de pallier aux effets de bord de
la résine. En effet lors du dépoét de la résineamehe plus épaisse apparait sur les bords de
la plague de verre. Celle-ci ne sera pas suffisamnmesolée pour étre enlevée. Alors,
pourquoi ne pas l'insoler plus longtemps ? Tougpkment, car cela ferait une sous gravure
sur nos électrodes. Donc pour enlever cette résimeles bords, on fait une deuxiéme
insolation avec un masque qui cache toute la plagueles bords que I'on souhaite éliminer.
Et l1a on pourra faire une insolation plus longuassaisque de sous gravure pour les
électrodes.

Ensuite, il va falloir enlever la résine qui a &t®olée. Pour cela, nous devons placer le
wafer dans le révélateur afin qu’il dissolve laimésnon insolée. En effet, les UV ont durci la
résine et le produit n'arrive plus a I'enlever. Uné ceci fait, on se retrouve avec nos motifs
sur la résine.

Etape d)

Cette étape est nécessaire car I'IBE ne peut premas des wafers entiers. En effet,
son plateau tourne en étant penché et le systeaverdthe est prévu pour un wafer de 4
pouces. Il va donc falloir coller notre plaque sarwafer : on va utiliser du cristal bond. C’est
une sorte de colle qui devient molle si on la cfewt qui peut s’enlever facilement a
'acétone. Pour I'appliquer, il suffit de chauffier wafer a 80 °C et de venir appliquer notre
baton de cristal, comme un stylo, qui va donc deveou et rester sur le wafer. Ensuite, on
viendra mettre notre plaque dessus. Puis on adetehauffer, et en refroidissant, les deux
parties restent collées.

Etape €)
La gravure a I'IBE va permettre d’enlever I''TO @ il n’y a plus de résine.

L’avantage de notre IBE est que I'on peut voir @ea les éléments qui sont gravés. Pour
cela on lui donne le nom des éléments que l'on a@iteilgraver, a savoir dans notre cas, I'étain
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et l'indium. Cela nous permet de savoir quand &vgre de I'l'TO est finie pour ne pas sous
graver. Dans notre cas nous regarderons l'indidrétain.

Etape f)

Pour éliminer la résine, on utilisera de I'acétguéa pour particularité de dissoudre la
résine méme insolée. De méme, l'acétone permeindidr le cristal bond et donc de
décoller notre plague du wafer.

3-4 Le masque final :

Maintenant que notre masque a été réalisé et lemdragles fabriquées, voyons
comment elles se présentent (Fig. 3.12).

‘ my or l + Electrodes (Zoom ci-dessous) \
+ sop0hw A I_ H — .
connections ﬂ/

Fig. 3.12 : Masque réalisé dimensionne pour uneupadg verre de microscope

Remarquons différents points :

- Le premier est que les connexions présentes srdbbanasque permettent de réaliser la
connectique entre les différentes électrodes ®id&me de commande.

- Le second est que le canal microfluidique eslis€gour son utilisation premiére (Par T.
Honegger du LTM). Cependant pour nous, le princgsalque les électrodes ne viennent pas
toucher les aimants. Donc la forme du canal n'ast forcement tres importante, mais doit
guand méme étre suffisamment large. On peut voirextrémités du canal des cercles qui
permettront de faire rentrer le fluide et donc daose cas les particules en milieu fluidique
ou non. Il y a bien entendu a cet endroit un téalisé dans la plaque de verre.

- Le troisieme point qu'il faut remarquer est qae €lectrodes en elles-mémes sont bien trop
petites pour étre vues a cette échelle. Afin deurnimir a quoi elles ressemblent, effectuons
un zoom dessus (Fig. 3.13) :
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Fig. 3.13 : Zoom sur nos électrodes. DIMENSIONS

On constate qu'il y a différentes fonctions prévpesr les électrodes :

Les électrodes nommeées (a) sont prévues pourrplasecolloides au centre des
électrodes, ce qui est trés utilisé lors des essais les canaux magnétiques. Les électrodes
(g) doivent permettre de décaler les colloidesusuautre canal magnétique. Elles pourront
également servir comme aiguillage en les placantessus d’un canal magnétique adapte.

Les électrodes (b) et (c) doivent assurer la fongbrincipale, a savoir I'arrét de notre
particule, mais également son positionnement larole souhaite. C’est ce que I'on appellera
la fonction piégeage. Cette deuxiéme fonction gsieinent remplie par les électrodes (f)
congues en fonction.

Les électrodes (d) et (e) vont permettre de testerautre fonction qui servira une fois
le flux du milieu arrété. Il s'agira de déplaces lgarticules soit parallelement (e) au canal
microfluidique, soit perpendiculairement (d).

Nous allons donc devoir réaliser des aimants ctiblpa avec ces électrodes. Dans le

chapitre I, nous avons expliqué comment nous aebossi la forme des aimants. Pour savoir
comment les aimants sont fabriqués, reportez-vdapartie 2 de ce chapitre.
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4- Les micro-canaux en PDMS :

4-1 Qu'est ce que le PDMS :

Le PDMS, ou PolyDiMéthylSiloxane, fait partie duogpe des silicones, ou polysiloxanes,
gui sont des composes inorganiques formés d'uneechiicium-oxygene (...-Si-O-Si-O-Si-
O-...). Le PDMS fait partie d’'un groupe spécifiqurganique qui peuvent étre utilisés pour
relier entre elles plusieurs de ces chaines CO-Si).

Le choix de l'utilisation du PDMS vient de la fatdl d'utilisation de celui-ci. En effet, il est a
la base sous forme liquide et peut étre donc étdisec un moule. Il est suffisamment liquide
pour remplir des trous tres fins de 10 um de lavgéa, moins (voir partie 4-3). On peut
également facilement coller le PDMS sur lui-mémeswat du verre (voir partie 4-4). Or je
rappelle que les électrodes sont déposées et grausedu verre. Il existe également du
PDMS photosensible qui peut étre trés utile poire fdes canaux trés fins (30 um de large),
mais nous ne I'avons finalement pas utilisé pendatte these.

Le principal critére pour le choix du PDMS proviglet sa grande utilisation dans le monde de
la recherche et donc d’avoir a portée de main sol&® informations pour son utilisation. De
plus le PDMS est bio compatible.

4-2 Réalisation du moule pour les microcanaux :

4-2-1 Quelques techniques de réalisation de moule :

Voyons d’'abord quelques techniques pour la réadisatlie moule dans des dimensions
inférieures au millimetre (Fig. 3.14) qui permetwibér rapidement la résolution horizontale et
I'épaisseur de chaque technique. Ce sont bien inédeles meilleurs résolutions de chacune
de ces techniques.
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Imm
Moule en
aluminium
Moule avec
100pm film sec Moule avee
fil
PDMS
Moule en SUSN.  photosensible
+ PDMS Moule
Canal SUS8 (wafer)
|:| 10um
1
] [ | 10w 100Lm

Résolution horizontale

1mm >

Fig. 3.14 : Epaisseur et résolution horizontale fenction de la technique de fabrication

Comme on peut le constater il existe un grand nerndertechniques pour réaliser un moule.
Dans notre cas on souhaite réaliser un canal @féé 100 um de hauteur, mais supérieur a la
dizaine de um. La résolution horizontale n’est fp@s importante, mais souhaitant avoir des
canaux allants de 200 um a 500 pum voir un peu pios,résolution un peut meilleure que
100 um est suffisent. Cependant il faut égalematilt gpit facile d’utilisation car on a besoin

d’avoir plusieurs moules.
Détaillons maintenant ces techniques :

- Le moule en aluminium : Certainement la pludiagte dans l'industrie (n'importe
quel autre métal peu étre utilisé mais I'aluminiest relativement facile a usiner). Cependant
les résolutions ne sont pas suffisamment bonnes ljdilisation que I'on souhaite en faire.
De plus, leur fabrication nécessite de l'usinage pur nous, est assez contraignant.

- Moule avec fil : Cette technique consiste a @tagn capillaire dans un plastique
liquide et de laisser sécher. Ensuite, on retiredgillaire et on retrouve donc notre canal.

Cependant, la technique est tres peu précisesgpénereproductible.

- PDMS photosensible : Comme nous l'avons vu danprécédente, il existe du
PDMS photosensible qui permet d’avoir des résahgtioorizontales assez bonnes. Cependant
les épaisseurs réalisables facilement avec ce ghosént trop faibles dans notre cas (<40

pm).

- Moule avec un wafer micro-usiné : Parfait pas timensions que I'on a, mais cela
nécessite une réalisation en salle blanche avemalsation de masque adapté ce qui s'avere

comparativement long et colteux.

- Canal en SU8 : La SU8 est une résine épaissant@opour le PDMS photosensible,
bien qu’il soit épais, reste cependant encorefiropour nous. De plus, il nécessite également

I'utilisation de salle blanche et de masque adapté.

- Moule avec du film sec : Ce que I'on appellenfisec est un film photosensible qui
s’utilise de la méme maniere que la résine. Il ssqmte sous la forme de film, comme un
ruban adhésif- que I'on vient coller. L'épaisseur aefilm est connue et on a donc une
épaisseur connue correspondant a ce que I'on ahdbans notre cas, on utilisera un film sec
d'une épaisseur de 37 um que I'on doublera pouirawo canal de 74 um. Il nécessite
cependant une technique de développement utilisésakke blanche et il faut utiliser un
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masque. Cependant, nous avons a notre disposatiposisibilité de réaliser un masque dit en
plastique a la place du masque en chrome utilsgsiuement en salle blanche. Celui-ci est
plus rapide a obtenir (sous traitance) vu qu’ig#’a’une impression sur une feuille plastique,

mais avec une encre tres opaque. Bien que la pméas I'opacité soient moindres que lors

de l'utilisation d’'un masque en chrome, de l'ordie quelques dizaines de um, elle reste
cependant suffisante et bien plus facile a mettreeeivre. C’est pour cette raison que nous
I'avons choisi.

4-2-2 Reéalisation par film sec :

Comme décrit rapidement dans les quelques lignésédentes, le film sec est un film
photosensible d’épaisseur connue. Nous allons lesirdifférentes étapes de réalisation du
moule avec ce film sec :

Réalisation du masque plastigue :

Pour insoler le film sec, comme pour une lithograpttassique, il est nécessaire d’utiliser un
masque. Cependant, le masque type utilisé est mehet, ne pouvant étre fait sur place,
doit étre commandé. Ceci peut prendre du temps.

Maintenant au vu de notre résolution, de I'ordrdaldizaine de pum, il n'est pas nécessaire
d’utiliser un masque en chrome. En effet, il exigte astuce qui consiste a utiliser un masque
en plastique, puis a le coller sur une plaque deevelentique a celle utilisée pour les
masques en chrome. L'intérét de ce type de massfua eapidité pour le faire réaliser. En
effet, une simple imprimante et une feuille de fdpe suffisent. Il faut cependant utiliser une
encre plus opaque que celle utilisée dans les ingmies classiques, et ceci afin d’arréter les
rayons de la lampe UV. C’est pour cette raison quésnfait imprimer par une imprimerie.
Cependant, les délais sont de deux jours contreiquts semaines pour un masque en
chrome, avec de sur croit, un codt bien plus faible

Apres avoir vu comment il est fabriqué, intéressnogs maintenant aux motifs que nous
souhaitons sur ce masque (Fig. 3.15) :

400 pm

Fig. 3.15 : Masque d'un canal microfluidique de 406 de large adapté a une lame de verre

Nous avons donc notre canal microfluidique avebague extrémité un réservoir permettant
les connexions du fluide avec I'extérieur. Le cameglkésenté fait 400 um de large, mais on en
a réalisé de différentes largeurs.
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Il est en forme de « Y » dans un but de faire dsais sur «l'aiguillage» des billes utilisées.

Collage du film plastique :

Maintenant que notre masque plastique est faipeart passer au film sec. Il se présente en
rouleaux avec un film protecteur de part et d’adudilm pour protéger la colle. Celui utilisé
a une épaisseur de 37 um mais d’autres épaissgurs@nmercialisées. .

Pour I'appliquer, on le découpe a la dimension weutlonc en I'occurrence, aux dimensions
de notre plaque de verre. Ensuite, on enlévere filotecteur du c6té qui colle le mieux (en
effet, une des deux faces du film colle plus gaatfe) et I'on vient le coller sur notre plaque
de verre en faisant en sorte d’éliminer les budieg.

Ensuite pour avoir une épaisseur plus important@eart mettre une deuxieme couche. De
fait, on souhaite avoir une épaisseur de l'ordreBdgim, donc vu que deux couches nous
donnent 74 um, nous en mettrons deux en faisam¢régat attention a éliminer les bulles
d’air. Nous n’oublierons pas d’enlever les filmtacteurs de la colle si I'on ne veut pas
avoir de probleme de décollement.

Insolation et développement :

Une fois que nos deux couches de film sec sonéeslbn peut passer a I'étape suivante qui
consiste a réaliser I'insolation puis le développatde notre canal.

Pour I'insolation, comme pour une insolation clgesi on place la plaque de verre avec notre
masque plastique collé dessus, dans l'insoleuse law@asque plastiqgue en bas de maniére a
ce que le wafer et le masque plastique viennetaisgher et suppriment donc I'espace entre
les deux, espace qui augmenterait la sous grakuig.nous placons notre lame de verre avec
le film sec dessous en utilisant les réglages dmdahine pour qu’elle soit alignée avec le
masque. Puis on l'insole.

Ensuite, on retire notre lame de verre avec ndltredec insolé et on fait le développement.
Pour cela, on utilise du bicarbonate de soude enirnpodilué a 1 % en poids. Le temps de
développement va dépendre du nombre de couchdaret,le cas ou il y en a deux, il est de
'ordre de 4 minutes. Une fois fini, on rince adiesans trop de pression afin d’éviter que le
canal ne se décroche (surtout pour les plus fiiésigur a 200 pm).

4-3 Obhtention de fines couches de PDMS sur les micr  o-aimants :

Nos aimants étant topographiques, nous avons dmmatifs profonds en forme de rainures.

Il peut étre intéressant d’avoir une surface pl&ela peut méme étre essentiel pour la
biologie. Notamment pour les essais sur les b#lgserparamagnétiques. Nous allons donc
réaliser des essais afin de trouver une méthode«pplanariser » nos aimants. Pour cela nous
utiliserons du PDMS

4-3-1 Tests avec tournette sur des structures d’'une profondeur
supérieure a 90 um :

Je rappelle que les aimants topographiques utilisésdes motifs profonds de 90 um
minimum et que leur largeur peut aller de 20 a|160
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Les essais par tournette ont vite été abandonaédsont donné une épaisseur au dessus des
aimants trop importante. De plus des défauts deapité trop importants (>15 um) restent en
surface, causés par les canaux des aimants d’afengeur supérieure a 90 um.

4-3-2 Tests sous pression sur aimant :

Les premiers essais par pression du PDMS en appsyaptement avec les doigts sur un

corps plat et sans forcer ont donnée une épaisgeBDMS au dessus du canal de I'ordre de
50 um. Ce qui nous a encouragés a réaliser d'ad@sssais avec des pressions plus
importantes.

Deux plagues de verre compriment un aimant avediM$sous vide :

Pour réaliser cet essai, nous avons simplemeng plaite aimant sur une plaque de verre sur
lequel on va déposer une petite quantité de PDMI& Rous recouvrons le tout avec une
autre plaque de verre. Les deux plaques de veruergeici uniguement a appliquer une
pression bien répartie sur tout I'échantillon. battest placé dans un sachet en plastique mis
sous vide ce qui permet d’exercer la pression.

Voici le profil mesuré en utilisant un profilometre centre de I'’échantillon :

Variation de la hauteur en A
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On peut constater que I'on a une variation de lateha tres faible de I'ordre de 6 pum

maximum méme sur des trous larges. Nous avonsmgatemesuré la hauteur du PDMS sur
'aimant et nous avons trouvé une valeur de I'oke! um ce qui est trés bon.

La variation suivant la position sur I'échantill@st trés faible voir négligeable. C’est pour
cette raison que nous avons montrée un seul profil.

Deux plaques de verre compriment un aimant avedd3par pince :

Cet essai est le méme que précédemment sauf quedsion est ici appliquée a l'aide de
deux pinces. Notons que décoller les plagues de kr I'aimant et du PDMS nous avons
d’abord effectué un dépot de résine SU8 sur leevé&eci nous a permis de le démouler sans
appliquer de force sur I'échantillon. En effet |/&se désagrége dans de l'acétone et se
décroche donc sans force du PDMS. Je rappelle taegtdne n’attaque pas (ou
négligemment) le PDMS une fois sec.

Voici les profils mesurés :
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PDMS_presser_par_pince_dmouler_par_su8
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Ici la variation de la hauteur est encore plus &idple précédemment. En effet on trouve une
variation de 3 pm maximum sur une surface treselale plus I'épaisseur de la couche
mesureée et de I'ordre de 2 um ce qui est encorefahis.

Deux plaques de verre compriment un aimant avedd3sous vide (SUS8) :

Dans ces deuxiemes essais sous vide, nous avdie8 laitechnique de la résine SU8 pour

réaliser un démoulage sans force et donc sans risgidétériorer I'échantillon.

Ici, les résultats sont équivalents a ceux obteans utilisation de SU8 a savoir une variation

de la hauteur inférieure a 6 um quelques soitrigelar des trous et une hauteur de PDMS de
'ordre de 5 um. Ce qui est donc tres bon.

Autres essais :

Nous avons également réalisé d’autres essais pasipn sous vide et par pince en utilisant
une plaque de plastique au lieu du verre pourifecie démoulage. Cependant le plastique
étant plus mou quand on le chauffe, la pressiord€brmé et nous n’avons donc pas de
résultat. Cependant, il pourrait étre intéressamt reffaire ses essais, mais en mettant
I'échantillon entre deux plaques de verre pour muae pression plus uniforme et de ne pas
déformer le plastique.

Conclusion partielle :

Pour conclure sur cette partie de planarisation rdeso-aimants par dép6ét de PDMS et
pression, on a réussi a obtenir une couche tresd#énPDMS, de I'ordre de 5 um au dessus de
la partie supérieure des micro-aimants, les mgtidwes, profonds de 90 a 150 um ayant étés
correctement remplis. Soit par sac sous vide, esoititilisant des pinces pour réaliser cette
pression et une hauteur de PDMS de I'ordre de 5qengui est tres bon. On a également vu
une technique permettant de décoller facilemem®D&S du verre en utilisant de la résine
SuU8.
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4-3-3 Tests sous pression de moulage sur verre :

Dans une optique de réaliser le moule d’'un canaluser plaque de verre sur laguelle des
électrodes auront été déposées au préalable, vous afalisé des essais de moulage par
pression sous vide et par pince. Ces échantillons de la taille d’'une lame de microscope
soit 76 * 26 mm. Cependant, nous avons eu de gsauliféicultés a faire sécher les
échantillons. Ceci s’explique trés bien par I'épaig du PDMS entre les deux plagues de
verre (I'un est le moule et 'autre celle avec édsctrodes). En effet au vu des autres tests on
peut penser que la hauteur du PDMS entre les degxgs est de I'ordre du pm alors que la
profondeur des motifs remplis de PDMS est de 37qun2x37 um. Donc si I'on prend en
compte le fait que la surface a sécher est tresdingien plus grande on comprend cette
difficulté a sécher le PDMS. Donc nous sommes ébtlg les laisser plusieurs jour au four
pour qu’'il séche convenablement.

4-3-4 Conclusion sur la planarisation avec obtentio n de couche fine :

Comme on a pu le voir dans cette partie, l'utiiade la tournette pour déposer sur
une surface présentant des motifs profonds (ddréode 100 um) s’avere tres délicate, voire
inappropriée surtout si les dimensions de ces tneusont pas uniformes ou avec des formes
et directions différentes. Cependant, cette teclnigarmet d’avoir facilement de fines
couches (<6 um) sur une surface lisse, comme une ¢ verre de microscope. Voir encore
plus fine en utilisant du PDMS dilué avec du Toki@our le rendre plus liquide.

En ce qui concerne les essais sous pressions amwss pu tester différentes
techniques. Parmi elles, I'utilisation de la preassatmosphérique en utilisant un sachet
plastique sous vide ou l'utilisation de pinces petfectuer cette pression. Avec les valeurs
obtenues nous avons pu déterminer que les deunitgees étaient, a 2 um prés, équivalentes,
mais avec cependant de meilleurs résultats suitidatton des pinces. Les résultats ont
cependant trés bon par rapport a ce que I'on powsgérer. Cependant la technique de
pression, et notamment celle en utilisant le via&gessite un temps de séchage important
donc nous privilégierons la technique utilisant gexes pour réaliser la pression. De plus
pour démouler la lame de verre nous avons essayédheique qui consiste a réaliser une
fine couche de résine SU8 pour démouler facilemamtplongeant simplement notre
échantillon dans de lI'acétone qui dissous la réginesi I'élément de pression est décollé de
la plaque de verre sans contrainte mécanique.

4-4 Tests de collage :
4-4-1 Différents essais :

Voici les résultats des essais de collage afinaidmettre de coller du PDMS sur du verre, des
aimants ou du PDMS :
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PDMS sur PDMS :

Le PDMS, une fois sec, ne colle plus méme sur dM&DDonc, pour réaliser ce collage,
nous avons fait des essais en utilisant d'un cotéPBDMS sec et de l'autre, du PDMS
suffisamment sec pour pouvoir le manipuler, mas fpéalement de maniére a ce qu’il colle
encore. Pour ce faire, on la placé dans le fourMingtaine de minutes puis on I'a collé sur
notre PDMS sec et on a remis le tout dans le four.

Ce principe ne fonctionne pas trop mal vu que Botive a un collage suffisant pour soutenir

une légére surpression due au pousse seringuddsmsssais de microfluidique. Cependant, il
ne faudra pas lui demander de soutenir une prepsiisrimportante.

PDMS sur Verre :

Pour cet essai, on va reprendre le principe prétede savoir, utiliser du PDMS pas
totalement sec. Mais ici, il sera plus simple dalisér une trés fine couche (< 6 um) de
PDMS sur la plaque de verre en utilisant la touendit de placer ensuite le PDMS par-dessus
et de mettre le tout dans le four. Ici, le collag un peu meilleur que le précédent, mais la
pression dans notre canal ne doit cependant taujpas dépasser une pression donnée pour
éviter toute « explosion » de celui-ci.

PDMS sur aimant :

Toujours avec la méme technique que précédemmeva ofaliser une couche de PDMS, et
notre canal microfluidique, sur une plaque de vpas totalement séche et on va l'appliquer
sur notre aimant. Par ce procédé, on a obtenu @mdtats satisfaisants pour la pression
envisagée dans notre canal.

4-4-2 Collage par plasma d’oxygéne :

En mettant le PDMS que I'on souhaite coller danplasma d’oxygéne, on casse les liaisons
atomiques en surface. Ensuite si on place cet &bansur une autre surface comme du
verre, les liaisons vont se reformer avec le vetie collage sera donc au niveau moléculaire
et donc tres performant.

Pour y arriver, nous allons utiliser la fonctiomgia d’oxygéne de la RIE qui est a la base
utilisée pour « attaquer » et donc éliminer lesngss Dans notre cas nous y placerons notre
échantillon de PDMS a coller.

Alors, que ce soit le collage PDMS sur PDMS ou PDddEverre le résultat est meilleur que
ce gue l'on pensait obtenir. En effet, il est ingible de décoller sans déchirer le PDMS.
C’est collé a un tel point que sur un collage PD8SEPDMS on ne voit plus la jonction ou il
y a eu le collage.

Grace a son efficacité et sa facilité de mise axreg nous utiliserons cette technique
en priorité. La technique du PDMS pas totalemeniseea utilisée uniquement pour le collage
PDMS sur aimants, la ou le collage plasma ne fono# pas de par la fine couche de Tantale
déposée sur les aimants afin d’éviter leur oxydatio
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4-5 Dépots de couches fines PDMS sur PDMS :

La couche de PDMS déposée par pression sur lesitmast tres fine, de I'ordre de quelques
um, ce qui est treés bien pour la lévitation. Cepmidon travaille également sur l'attraction
de billes superparamagnétiques. Or, il a été démant’'une fois ces billes attirées par les
micro-aimants, qu'’ils soient topographiques ou riieepatternés (Voir partie 2- Fabrication
des aimants NdFeB par PVD :), il était trés diféaile les décoller. Par conséquent, on peut
supposer que l'effet de la diélectrophorese risqeene pas étre assez forte pour rompre
I'attraction des aimants. Pour résoudre ce problélaggmentation de I'épaisseur de PDMS
pour réduire I'attraction sur les billes en lesigth@ant des micro-aimants est une des réponses
possibles. Ne pouvant se faire lors du dépoét pesgion il est nécessaire de le faire apres. On
va donc rajouter par-dessus la premiére couchesecende. Le plus simple dans ce cas, vu
gue la surface est suffisamment plate grace acltanigue de la pression et de rajouter cette
seconde couche par tournette. Donc nous devrotiserédeux types d'essais : Etablir la
courbe de I'épaisseur déposée en fonction de éssat et vérifier les variations de la surface
une fois cette deuxieme couche déposée.

4-5-1 Essais d’épaisseur par depot avec une tournet  te:

Pour réaliser ces essais, nous avons déja dépaeséouche fine sur plusieurs plaques de
verre qui serviront a simuler la couche de PDMSodép sur les micro-aimants. Nous
garderons une plague avec seulement la premiéeréneaecPDMS afin d’avoir le témoin de
I'épaisseur de cette couche.

Ensuite on mesure I'épaisseur des deux couchds,qél est toujours de méme épaisseur et
celle que l'on veut mesurer et l'on soustrait liépaur de la premiére couche. Pour
information, la premiére couche a été déposéequanétte avec une vitesse de 6000 tr/min
pendant 30 secondes ce qui nous a donné une épaissel,8um.

Donc voici la variation de I'épaisseur en fonctamla vitesse de rotation obtenue :
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Variation de I'épaisseur en foncion de la vitesse d e rotation

Epaisseur (um)

1000 2000 3000 4000 5000 6000 7000
Vitesse de rotation (tr/min)

Nous avons également fait deux autres essais emesignt le temps de rotation afin
d’essayer de diminuer encore I'épaisseur ne poyvasialler au-dela de 6000 tr/min pour la
vitesse. Nous avons donc obtenu pour une vitesgOdetr/min une épaisseur de 11,4 um
pour 60 secondes et 9,8 um pour 90 secondes.
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5- Assemblage :

Dans cette partie nous allons passer en revudfféeedtes parties de notre systeme complet.
En premier nous monterons comment les assembles, s verrons comment faire la
connexion avec le monde extérieur, donc, d’'une, parc la microfluidique et, d’autre part,
avec l'alimentation de nos électrodes.

5-1 Assemblage des différents éléments :

Avant de réaliser 'assemblage de nos divers él&npassons les en revue :

- Nos électrodes en ITO sur une plaque de verre.
- Notre canal microfluidique en PDMS
- Notre aimant topographique.

A ce stade il existe déja deux systemes différpoty la position de notre canal. Soit il se
situe sur la plaque de verre avec les électrodstsil se situe directement sur les aimants.
Reportez vous a la partie 4- Les micro-canaux eMl8Dpour plus de détail sur la réalisation
du canal microfluidique.

Voyons pourquoi ces deux positions pour le canal stwéressantes :

Pour le canal sur la plaque de verre : Cette iqalenest utilisée si on veut pouvoir
contrbler I'épaisseur de la couche de PDMS suralesants, voir qu'il n'y en ai pas du
tout. Cependant il peut y avoir un léger résidiP@MS sur les électrodes au niveau du canal.
Seule I'expérience pourra nous dire si c'est pnolliique ou non. Nous ferons donc des
essais avec les deux techniques.

Pour le canal sur les aimants : Cette techniga@tdut I'avantage de ne laisser aucun
résidu de PDMS sur les électrodes ce qui éviteeduber le champ diélectrophorétique car
le matériaux que les électrodes « verraient » tsdtaiPDMS et non le milieu liquide (eau
déionisé).

Nous utiliserons principalement le canal réalisélss électrodes. Notamment car cela donne
la possibilité de ne pas utiliser de couche de PBMS3es aimants. Ceci peut étre intéressant
pour voir ce qui se passe si les billes sont toptes des aimants. On pourra également voir
ce qui se passe si des billes se retrouvent daoania de I'aimant et notamment pour les

billes superparamagnétiques.

Maintenant on va réaliser le collage entre legddhts éléments. Comme on a pu le
voir dans la partie 4-4 Tests de collage :, onsatia la technique du plasma d’oxygéne pour
coller la plaque de verre sur laquelle a été rédbéscanal PDMS et notre aimant recouvert
d’'une fine couche de PDMS pour «planariser» saasarfOn utilisera également le plasma
pour coller notre aimant avec le canal microfluigicpt notre plaque de verre. Ensuite, pour la
version sans PDMS sur notre aimant, on utilisetadanique du PDMS pas totalement sec du
c6té de la plaque de verre avec le canal en PDMS.

Dans tous les cas il faudra faire attention agre@@ment entre le canal, I'aimant et les
électrodes.
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5-2 Circuit microfluidique et contrdle en débit :

Voyons comment on va réaliser les connectiques aomicrofluique.

5-2-1 Pousse seringue et contrdleur en pression :

Tous d’abord voyons comment réaliser le flux. Poela, on va utiliser deux méthodes : Un
pousse seringue et un contrdleur en pression. Begsde plus prés chaque appareil :

Fig. 3.16 : Photo du pousse seringue (a) et duréeur en pression (b).

Le pousse seringue :

Le pousse seringue est, comme son nom l'indiqueapyareil qui va permettre de pousser
une seringue (Fig. 3.18 (a)). L'intérét est d’awair débit constant en sortie de la seringue. Ce
type d’appareil et trés utilisé dans les hopitaourp par exemple, administrer en continu un
anesthésique. Son inconvénient vient justementa@tugtr’il génére un débit constant. En
effet, dans notre cas, bien que I'on cherche effectent a régler le débit, avoir un débit
constant en entrée du systeme est problématiqule @it que notre canal est tres fin et peu
donc se boucher par endroits. De ce fait, le débintrée étant constant, la vitesse dans notre
micro canal peut varier. Notre canal peut mémeaseplsi le bouchon est trop important. De
plus a faible débit il va générer des a-coups. fEat, el utilise une vis sans fin pour pousser la
seringue. Or, s'il la pousse tres lentement il vaardo un a-coup puis s’arréter et
recommencer quelgues secondes, voire quelqueseasiaptés. De plus, les changements de
vitesses, bien que I'appareil les réalise rapidepiertemps de réponse dans le canal est trés
lent. Cependant, il est trés facile d'utilisatidruae simple prise électrique suffit pour le faire
fonctionner.

Le contrbleur en pression :

Le contrdleur en pression (Fig. 3.18 (b)) va metimedébit qui ne sera pas constant, mais la
pression qu’il exercera, sera constante. De cedi@are, notre canal ne peut exploser sous la
pression comme avec pousse seringue. De plus mélmecanal se bouche Iégérement, le
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débit va effectivement baisser, mais si la pressiste constante, la vitesse restera elle aussi
constante. De plus, il permet d’obtenir des vitegsas faibles que sur le pousse seringue et
bien plus linéaires a faible vitesse. Cependamédessite une alimentation en air comprimé.
Il nécessite également un ordinateur pour le ctartrbe contréleur de pression, plus colteux
est plus long a mettre en ceuvre, mais une fois fedciil se révele plus souple et plus
performant a l'utilisation. Malgré ces inconvénggntous l'utiliserons donc en priorité pour
les faibles vitesses bien controlées.

5-2-2 Liaison entre le canal microfluidique etlet  ube extérieur :

Il est bien évident qu’il va falloir relier le calteur en pression et notre canal. Pour ce faire
on utilisera un systeme de tube qui d’un coté si@ au contrdleur en pression et de I'autre
a notre canal. Cependant le canal étant fermdoha été nécessaire de faire percé la plaque
de verre ou il y a les électrodes. Ces trous @ntéalisés par entreprise extérieure spécialisée
dans le percage du verre.

5-3 Alimentation des électrodes :

Une fois que le systeme complet est monte, il &umenter les électrodes afin de pouvoir
générer la diélectrophorése. La tension doit pauweodnter a la dizaine de Volt et la
fréequence au MHz.

5-3-1 L'amplificateur par AOP :

Pour que cette alimentation soit la plus rapideveeld@per, on va partir d'un générateur basse
fréequence qui nous généerera notre signal alterriat$uite, il va falloir 'acheminer vers nos
électrodes. On va également créer un signal ensippo de phase qui sera envoyé a
I'électrode adjacente pour augmenter le champ gérféour faire cela, le plus simple est
d’utiliser des amplificateurs opérationnels.

Voyons d’'abord le schéma électrique (Fig. 3.175 paus I'expliquerons :
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—1 R2 —> Interrupteur
. 10kQ
Entrée (Ve) i
NS 10kQ Vsl = -Ve z { Electrodes
AOP-1 / /
+ .
Vs2 = Ve | RC
STTT7 H 100k
L R2 |
10kQ
S
AOP-2
—{ R1 — +
10kQ

Fig. 3.17 : Schéma électrique de I'alimentation ditrodes.

On voit que I'on a donc bien notre signal alterinati entrée issue de notre GBF. Celui-ci est
reporté sur deux amplis qui vont générer chacundigumal. Le premier sera identique a celui

d’entrée tandis que le second sera en oppositigghdse. En sortie, un interrupteur permet de
sélectionner soit la tension initiale, soit la iensen opposition de phase.

Je rappelle que nous avons 56 électrodes difféayattqu’il y aura donc 56 interrupteurs. Les

interrupteurs étant encombrant nous utiliseronscdealiers (voir Fig. 3.18).

Faisons un peu de calcul :

Pour 'ampli AOP-1 :

Ve =R1xI1 Pour rappel, un ampli opérationnel monté en ancplifiur
Vsl=—-R2xI1 (donc avec la sortie relie a I'entrée negative)ure
tension entre ces deux entrées nulle. De plus leaod

R2 7 A ] ~ N
Donc : Vsl = —Ve x — d’entrée est nul. J’entends par la que ces dewanpzres

R1 ne sont pas parfaitement égaux a 0, mais que Valesrs
Ici: R1=R2= 10k0 sont suffisamment faibles pour quon les considere
comme nulles. Donc le courant dans R1 est le mérmae qu

Donc : Vsl = —Ve dans R2 (si I'on prend 'ampli AOP-1 comme exemple)

Pour 'ampli AOP-2 :
Il est cablé en suiveur de tension. Les résistapemettent uniguement de limiter les

courants et les parasites, mais il fonctionneraladenéme maniere si on remplace les
résistances par des fils.
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Donc : Vs2 = Ve

Au regard du schéma, trois questions se posent :

La premiére est pourquoi utiliser un AOP pour génde méme signal. Tous
simplement pour dissocier le GBF de nos électrodest-a-dire que le courant dans les
électrodes ne provient pas (ou trés peu) de nddie. @ permet également de garantir que le
temps de retard dd a I'AOP (qui n’est pas parfeta le méme que pour le signal inversé issu
d’'un autre AOP identique ceci pour garder les phas@érentes entre les signaux.

La deuxieme question est pourquoi utilise-t-on mssstances de 1@kpartout. Il est
vrai que pour I'AOP-1, monté en ampli inverseursliffit que les résistances soient égales.
On aurait méme pu ne pas mettre du tout de réesestduecchoix de 10 R permet, comme
pour I'AOP-2, de limiter le courant provenant du IGRe qui par la méme occasion permet
de limiter les parasites principalement dus auxtdthiermiques.

La troisieme est pourquoi ne pas se servir dedlamour également amplifier le
signal. Simplement parce qu’ils sont alimentés &b &t -15 et que le GBF est également
capable de sortir des tensions de 30V créte a.dté&et donc plus intéressant d'utiliser le
GBF dans ses gammes de fréquences, car il espglais et génére moins de parasites.

Une résistance Rc de 10Qla été rajoutée en parallele sur chaque électoautg;ai

remarqué que cela permettait de limiter les paaseci est sirement di a I'ajout d’'un Iéger
courant permettant ainsi de supprimer une parsepdeasites.

5-3-2 Le systéeme d’alimentation des électrodes comp  let:

Maintenant que I'ampli est fait, on va I'implémenttans une boite permettant de faire la
liaison avec I'ampli, le GBF et les électrodes.

Voyons d’abord la boite (Fig. 3.18) dans laquéllea I'ampli et qui permet de faire
la liaison avec le GBF.
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Alimentation

Fig. 3.18 : Boitier réalisé contenant I'amplificatieet permettant de choisir la tension a appliquer
aux électrodes. Fermé a gauche (a) et circuit immeri a droite (b).

La Fig. 3.18 (a) permet de voir la connectique d&renboite. Il y a plusieurs types de
connectique :

Des connecteurs bananes de 5 mm pour lalimentatiennotre amplificateur
opérationnel. Donc on a du +15v, Ov et -15v. Casitas sont issues d’une alimentation de
laboratoire.

Des cavaliers vont permettre de choisir quellesitas appliquer aux électrodes. On
aura donc le choix entre Vs et —Vs.

Un connecteur BNC pour amener le signal issu die= rieBF.

Les connecteurs SUB-D permettent de connecteéllstrodes par I'intermédiaire
d’'un cable que I'on peut sur Ereur ! Source du renvoi introuvable. coupler a son support
de plaque.

Maintenant que notre systeme de commande est chraplea pouvoir I'utiliser.

5-4 Support de plaques :

Pour que nos plaques avec nos aimants puissenttéisés il faut réaliser un support. En
effet le connecteur empéche de poser la plaquat&@ls le microscope. Pour cela j'ai réalisé
un support avec une plaque de plexiglas (Fig. 3.19a été réalisé avec une fraiseuse
numeérique disponible au laboratoire.
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Fig. 3.19 : Support pour venir accueillir notre pliae est le connecteur pour les électrodes. Support
seul (a) et avec une plaque et le connecteur pEsiélectrodes (b)

5-5 Systeme complet avec les différents appareils :

Dans ce chapitre, nous évoquerons les différergaiesle diélectrophorése réalisés. Les
étapes successives seront présentées jusqu’aus #sgax avec le systeme complet, c'est-a-
dire avec des électrodes combinées aux aimantaen f

Dans une premiére partie nous traiterons des preragsais réalisés sans aimant et sans flux
avec une goutte déposée entre les électrodes ¢ampde de verre. Pendant chacun des test,
Les lamelle de verre seront séparées par une dinehe de PDMS de 74 um. On conservera
par la suite cette épaisseur dans les essais sslivant

Dans la seconde partie, nous utiliserons le sysan®let avec ou sans aimants sous flux.
Pour cela, nous monterons le systéeme comprenartel@s plaques de verre avec ou sans
aimants et toute la partie microfluidique comprenantre autre le pousse seringue (ou
contrbleur en pression).

Voyons maintenant le systeme complet une fois mFitg 3.20). Pour plus de détails sur
chaque partie, vous pouvez vous reporter au clegmiécédent.
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Contréleur en

Microscope pression

Plaques de verre
et électrodes

Commande

des électrodes Support de plagues

Fig. 3.20: Photographie du systeme complet.

. Le systeme est composé :

- d’un microscope muni d’'un appareil photo-cam@oa(visible ici).

d’'un contréleur en pression pour controler laesse du flux. Comme vu

précédemment, un pousse-seringue peut aussi gigé.ytLa connectique microfluidique n'a
pas été réalisée sur la photographie).

- d’'un boitier de commande des électrodes perntetta contréler la tension et la
fréquence appliqguée aux électrodes.

- d’'un support permettant de maintenir la plagoessles objectifs du microscope,
comprenant un connecteur pour les électrodes.

- d’'une plaque de verre électrodes, située sauslctifs du microscope.
Ces différents éléments ont été presentés et exgligans les parties préscédentes de ce
chapitre.
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6- Premiers essais, sans aimants et sans flux

Cette partie sera consacrée aux premiers essdigldetrophorése réalisés. Ces essais
seront effectués sans aimant et sans flux a Idiélectrodes fournies par le LTM et sur deux
modeéles de billes. lls permettront ainsi de validmtte technique avec des billes
superparamagnétiques et diamagnétiques.

6-1 Billes super-paramagnétiques :

Les billes super-paramagnétiques sont plongées dand’eau deéionisée. La tension
alternative appliquée pour ces essais est de 10 V.
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Billes

Electrodes

Fig. 3.21: Diélectrophorése avec des billes supgiamagnétiques a une fréquence de A) 10
kHz, B) 100 kHz et C) 1 MHz.

Comme le montre la Fig. 3.21, plus la fréquencebaste et mieux les billes se placent au
centre des électrodes. Cependant en-dessous de A,0ukHphénomene est observé. Un
courant est créé par l'apparition d'une tension emmg non nulle. En effet, lorsque la
fréquence devient faible, la tension varie plugdarent et de ce fait la tension moyenne que
'on pourrait qualifier d'instantanée n’est pluslieu Ceci a pour conséquence de permettre
aux charges électrique de circuler d’'une électradBautre. C'est ce que I'on appelle
I'électrolyse de I'eau [PER09]. Ce courant électeiqua décomposer I'eau en dioxygene et
dihydrogéne gazeux. D’ou I'apparition de bulle dihygene que I'on a pu observer (non
représentée ici). Ceci a également pour conséquamadétériorer les électrodes. En effet
celles-ci s'oxydent trés rapidement lors de I'ajtfiar de ces bulle d’hydrogéne et donc,
détruisant les électrodes. Il ne faudra donc paseatelre dans les basses fréquences afin
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d’éviter ce phénomene. La fréquence constatéeuka pkfficace », que I'on utilisera, sera de
I'ordre de 10 kHz.

Maintenant pour confirmer ces résultats, regardtuns peu plus prés le phénoméne observé.

Electrodes

Fig. 3.22 : Diélectrophorése négative a 10 kHzdes billes paramagnétiques d’'un diamétre de
1um (largeur d’électrodes = 20um)

Ainsi, il est plus facile d’observer la diélectropése. Celle-ci est clairement négative (Fig.
3.22). Les billes sont en effet poussées au ceeselectrodes. Le champ diélectrophorétique
le plus fort étant situé aux bords des électrodass le cas d’une diélectrophorése positive,
les billes seraient venues se placer a ces boigs3R3). Ce phénoméne semble identique

guelle que soit la fréquence testée, variant déld & 1 MHz bien que plus marquant a 10
kHz.

Diélectrophorese
Négative Positive

Microbilles

Fig. 3.23 : Position d’une microbille sur une électe, suivant si on est en présence
d’une diélectrophorése positive ou négative.
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6-2 Billes diamagnétiques :

Cette expérience a également été reproduite aveditles diamagnétiques. La Fig. 3.24
présente le résultat obtenu.

Groupes
d’électrodes
rapprochées

Fig. 3.24 : Diélectrophorése négative a 10 kHzdes billes diamagnétiques d’'un diameétre de
10um, et une largeur par électrodes de 10um.

Sur cette photographie nous observons que les Isitiet situées entre deux électrodes, que ce
soit au niveau des électrodes rapprochées ou @mpie groupe d’électrodes. De plus, entre
les électrodes éloignées, les billes s’alignenpg@ediculairement aux électrodes prouvant la
présence d’'un phénomeéne de répulsion.

6-3 Vérification par le calcul :

Pour vérifier et discuter ces expériences, il niaws estimer le facteur de Clausius Mossotti
K. Comme présenté dans le chapitre |, la partiderékd ce facteur détermine le caractere
attractif ou répulsif de la diélectrophorése suivsince facteur est respectivement positif ou
négatif. On parle alors de diélectrophorese postiveégative. Dans notre cas, pour réaliser
ce calcul, nous avons besoin de la permittivitétie € o) et de la conductivités] en S.rt

des billes et du milieu. Pour rappel, le milieu cleist de I'eau déionisée.

La formule du facteur de Clausius Mossotti vue darchapitre | est la suivante :

g,-T,
=—— aveco =0 +lwé
o,+20,
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Les billes diamagnétiques sont principalement ca@pes de polystyréne didg), et les super-
paramagnétiques de Maghemite Bg. Le milieu est principalement de I'eau déionidées
valeurs de conductivité et des permittivités regkgide ces matériaux sont indiquées dans le
tableau ci-dessous :

Conductivité Permittivité
Eau 0,055 pS/cm 78
Super-para | 82 a 237 S/cm 5
Dia 10 S/cm 2,5

Dans le cas d’une bille diamagnétique, le facteuCthusius Mossotti est quasiment constant
et égal a -0,47 sur la gamme de fréquences utdediBlectrophorése est donc négative,
confirmant de fagon théorique les observationgsdidrs des essais.

Dans le cas d’'une bille super-paramagnétique, deedis de Clausius Mossotti est toujours
inférieur a -0,4 sur toute la gamme de fréquenddesu De méme que pour les billes
diamagnétiques, la diélectrophorése est donc négatonfirmant les observations faites lors
des essais.
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7- Diélectrophorese en flux sans aimant :

Ici seront présentés les essais réalisés en peesamnt flux mais toujours sans aimant. Cela
nous permettra de voir si les forces diélectroptués, observées dans la partie précédente
en absence de flux, sont suffisantes pour contléebilles et combattre la force du flux.

7-1 Billes super-paramagnétiques :
Penchons-nous sur le cas de billes superparamagegtde 6um de diameétre dans un canal

de 400um de large (Fig. 3.25). Les billes sont gé@s dans de I'eau déionisée.

A) B)

Sens du flu
4—

R

400um
Electrodes

Fig. 3.25: Diélectrophorése avec des billes supmamagnétiques de 6um de diameétre dans un
canal avec flux. A) Les électrodes sont activeeseB électrodes viennent d’étre désactivées.

Sur la Fig. 3.25.A) les électrodes sont actives. ftequence utilisée est de 10 kHz,

correspondant a la fréquence a laquelle la medl@ificacité est observée. Les électrodes
bloquent donc les billes. Tandis que sur la Fig5R? les électrodes viennent d’étre

désactivées. L’'amas de billes se décroche desadestet repart dans le flux.

La vitesse du flux est ici de I'ordre de 200 un€eci dit, il a été constaté que les billes
restent capturées jusqu’a 1 mm/s.

7-2 Billes diamagnétiques :

Intéressons nous maintenant au cas de billes diz@tigges de 1um de diamétre toujours
dans un canal de 400 um de large (Fig. 3.26). lieurest également de I'eau déionisée.
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Fig. 3.26 : Diélectrophorése avec des billes dian&gjues de 1um de diameétre dans un canal
avec flux. A) Les électrodes sont activées, Belaxtrodes viennent d’étre désactivées.

Les essais exposés ici reposent sur le principsepté dans le paragraphe précédent. La
fréquence de la diélectrophorese est de 10 kHz\8tdsse du flux est de I'ordre de 200 pm/s.
Sur la Fig. 3.26.A), les électrodes sont activeSlequent les billes a leur niveau. De méme,
sur la Fig. 3.26.B) ou les électrodes sont désagiVamas de billes reprend sa place dans le
flux.

Cependant dans ce cas, un phénomene non visiblégsabilles super-paramagnétiques, est a
noter. En effet, contrairement aux observationpahagraphe 3-1 ou toutes les billes de 6 um
de diametre étaient bloquées méme a vitesse élemdtes les billes de 1um ne sont pas
bloguées. Ce phénomeéne peut s’expliquer par la tls billes :

- Elle influence sur la force diélectrophorétique E, cette derniére étant une force
volumique. La force diélectrophorétique est 216s fonoins importante pour les billes
diamagnétiques que pour les billes super-paramiagiest

- Elle influence le poids qui lui aussi varie énlre poids est donc 216 fois moins important
pour les billes dia. La sédimentation des billes seoins rapide. Se situant potentiellement
plus loin des électrodes, la force qui varie exptisement en fonction de la hauteur sera
donc d’autant plus faible.

- Et elle influence bien entendu la force hydror?en

Pour améliorer I'efficacité d’'un systéme a électraméque, il serait envisageable de placer
les électrodes en-dessous et au-dessus du canahecdm élégamment montré Thibaut
Honnegger au LTM, avec qui nous avons collabordae@dant dans notre cas, le but final
étant de combiner ces électrodes aux micro-aimasetkes-ci seront par la suite placées au
dessus du canal (cf partie 4 chapitre Il pour pleslétails).

These Alain Masse 119



Chapitre 1l : Fabrication des prototypes

8- Diélectrophorése combinée aux micro-aimants avec
flux :

Voyons ici comment se comportent les billes diandétignes lorsque I'on combine la
diélectrophorése et le magnétisme. Pour se faicatal micro-fluidique sera placé sur des
aimants TMP (cf partie 2 chapitre Ill pour plusdktails).

Des billes diamagnétiques de 1um de diamétre satitisges :

Fig. 3.27: Diélectrophorése combinée aux aimanecales billes diamagnétiques de 1um dans
un canal avec flux A) Les électrodes sont actiBekes électrodes viennent d’étre désactivées.
Sens du flux ?

Les aimants TMP sont constitués de lignes de 50dprargeur. Chaque ligne posséde une
aimantation inversée avec sa voisine directe. llesskétant diamagnétiques, elles viendront

se placer au milieu de ces lignes. En effet, cbgsbsont repoussées loin des gradients de
champ les plus importants, contrairement aux bileper-paramagnétiques qui elles sont
attirées par les sources de champs.

La Fig. 3.27 montre tres nettement l'alignement bées sur les aimants, méme si ces

aimants ne sont pas visibles. Le flux est ici ttéger, de maniére a bien visualiser

I'alignement des billes. Sur la Fig. 3.27.A), ldsofrodes sont activées alors que sur la Fig.
3.27.B), elles viennent juste d’étre désactivéas.cOnstate sur cette derniere image que les
billes sont relachées et reprennent leur place dlatignement des aimants. Cependant

quelques billes restent encore sur les électrod®s oeci est di au faible flux. En effet, en

augmentant le temps d’observation ou le flux, eflest également emportées et reprennent
leur place sur les aimants.

L’expérience avec des billes paramagnétiques n@tguréalisée par manque de temps.
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Conclusion ;

Le début de ce chapitre nous a permis d’expligéiEpe par étape la fabrication du
systeme et de justifier les choix technologiquess.faPour les aimants, on a montré les
différentes techniques a notre disposition ainsi lgg matériaux disponibles et pourquoi nous
avons choisi le NdFeB déposé par PVD a l'InstitéeN Pour les électrodes nous avons
expliqué les raisons du choix de I''TO comme matéritilisé. Le dessin des électrodes et les
fonctions attendues a été passé en revue. Entrenils-aimants et le wafer portant les
électrodes en ITO une couche de PDMS au moins éesiseaire pour définir le canal. Le
choix du PDMS a été justifié, sa mise en ceuvreiltdtaainsi que son insertion et collage
dans le systéme.

La commande des électrodes par une tension diiernde fréquence et tension
variable, a également du étre réalisée. De mémmaetdniques de microfluidique permettant
de faire passer le liquide en particulier 'utiise d’'un pousse seringue et I'utilisation d’'un
contrbleur en pression ont été comparées.

Nous disposons donc d'un ensemble de microsystamesofluidiques complets
associant des forces magnétiques et diélectrophoesdt combinées, chacun des paramétres,
en forme, épaisseur, dimensions, flux, pouvantfatdement modifie.

La derniére partie expose les essais préliminaigalisés avec les électrodes. Ces
essais ont porté sur le contrle de billes diamiagunes et super-paramagnétiques dans un
flux couplé ou non a des aimants.

Les premiers essais ont démontré la possibilitéamrdler les billes diamagnétiques
ou super-paramagnétiques dans un flux par diélgubreése. Seule la possibilité de bloquer
les billes a pour le moment été démontrée. Magstilfort probable que I'on puisse aussi les
déplacer dans un flux comme un aiguillage par exenfef les différentes fonctions partie 3-
4, chapitre 111)

Quelgues essais ont été réalisés avec les airmamisinés aux électrodes. Ces essais
ont permis de veérifier qu’il était toujours possiblle manipuler les billes soumises a un
champ magnétique sans perturber la diélectrophorese
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Chapitre IV : Vers la micro-fluidique digitale dans l'air
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Chapitre 1V : Vers la micro-fluidique digital daiiair

1- Génération de microgouttes d’eau :

Une grande partie de cette these va se focalisda $évitation de microgouttes d’eau
dans l'air. Cependant avant de les faire léviterya nous falloir les générer de facon
suffisamment reproductible. Pour générer ces goutiaus avons a notre disposition plusieurs
techniques que nous allons par la suite détadkeallons sélectionner la plus adaptée a notre
systeme. Le but final est de faire léviter des ogouttes sur des micro-aimants possédant des
canaux inférieurs a 100 um de largeur. Dans un iprei@mps, nous allons travailler avec un
macro-aimant (voir partie 2-1 Aimant utilisé :). i@me nous souhaitons qu’elles lévitent sur
les micro-aimants que nous réaliserons pour leethekes doivent parfaitement Iéviter sur un
aimant plus performant.

Actuellement, I'épaisseur maximale de la couchantéat qui peut étre atteinte avec les

dimensions des micro-aimants utilisés est de 50[gs.simulations précédemment réalisées
montrent qu’'une goutte de diameétre de 40 um nepmutéviter sur les aimants utilisés.

Nous devrons également prendre en compte que tensgsqui génére les gouttes devra
pouvoir étre intégrable pour intéresser d’évenasedintreprises de Lab-on-Chip.

1-1 Les différentes techniques de génération de mic  rogouttes
d'eau :

De la plus simple a la plus complexe, voyons ceegiste et ce que I'on pourrait
imaginer pour créer de telles gouttes.

Pulvérisateur du commerce :

Les sprays du commerce que I'on peut trouver gralement dans les parfums sont trés
simples d’utilisation. Et étant répandus, ils segélement peu chers. Cela dit, avant méme de
faire des tests, il est prévisible que les gouteseront pas reproductibles et qu’il nous sera
difficile de contrdler ou elles se poseront. llsd’@véré qu'apres les essais, il nous était
effectivement difficile de connaitre le lieu ou psuttes retombent. Nous avons eu également
des difficultés a les faire léviter en raison dersegrandes tailles. En effet, en mesurant les
guelques rares gouttes qui ont Iévité, nous noosres apercus qu’elles faisaient plus de 50
pm de diamétre et que leurs vitesses et leurs slispts aléatoires les rendaient difficiles a
mettre en lévitation. Ceci a été confirmé par lakuws. Cette technique est de plus non
intégrable donc nous I'avons abandonnée.

Buse piézo-électrique :

La buse piézoélectrique est constituée d'un micracalont le diamétre peut changer
rapidement grace a un élément piézoélectrique xgrice une pression sur la paroi. Celui-ci
permet de créer une dépression ou une surpresaignlel canal et ainsi générer une goutte a
la sortie du microcanal. Les tailles des gouttesegees et leurs vitesses sont théoriguement
compatibles avec les premiers calculs que noussaeffectués. C'est cette technique que

nous avons choisie d'utiliser et que nous détaiisrdans le paragraphe suivant.

Téte d'impression a jet d’encre :
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Aujourd’hui, les tétes d’'impression a jet d’encomtscouramment utilisées et leur fabrication
est parfaitement maitrisée. Ce serait donc un hoix@’un point de vue intégration, d’autant
plus qu’elles sont fabriquées dans du siliciunexikte sur le marché deux grandes familles de
tétes d’'impression :

Le procédeé thermique :
La technologie des imprimantes a jet d'encre (nonBukble jet printery inventée par
Canon, repose sur le principe qu'un fluide chapifégluit des bulles.
Le chercheur qui a découvert ce principe auraitan@dentellement en contact une seringue
remplie d'encre et un fer a souder. Cela créa ulte #ans la seringue qui fit jaillir de I'encre
de celle-ci.
Les buses sont chauffées entre 300 et 400°C plsstemtaines de fois par seconde. Chaque
buse produit une bulle minuscule qui fait s'éjectee gouttelette extrémement fine. Le vide
engendré par la baisse de pression aspire un nouxaame d’encre liquide qui vient
compenser le volume de la gouttelette éjectée g@ouefroidissant la buse.

Le procédé piézo-€électrique :
Développé par Epson, le réservoir d'encre est atacbavec un cristal piézo-€électrique qui
va convertir les impulsions électriques en impuisienécaniques. La paroi va se déformer
suite & une excitation électrique. La surpressioa du cristal provoque I'éjection d'une
goutte.

Problémes pour la lévitation :

Quelle que soit la technologie utilisée, le dianmé&tes gouttes générées actuellement
ne peut étre inférieur a 35 um (généré avec une égo-électrique de 30 um).
Mais le probléme le plus important est que les gsubnt une vitesse initiale supérieure a 5
m/s qui selon nos premiers calculs rendent impasdibirét de la goutte par les micro-
aimants.

1-2 Les buses piézo-€électriques :

1-2-1 Présentation de la buse :

Les buses utilisées sont des buses piézo-€éleetrigriquées par la société MicroFab
Technologies (Plano, Etats-Unis). Elles sont ctundstis d'une céramique piézo-électrique
enroulée autour d'un tube de quartz (Fig. 4.1gt4R). L'étanchéité entre le corps en inox et
le tube en quartz est réalisée avec une résineyepasqu'une tension électrique est
appliguée sur la buse, la céramique piézoélectrepialéforme et modifie la section du
capillaire, donc le volume du tube en verre, cré&am$i une surpression ou une dépression du
fluide dans le tube. Des ondes de pression se geopde long du capillaire en verre. A
I'orifice, le rétrécissement du tube permet de emtier les ondes de pression et ainsi
d’éjecter une gouttelette.
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Céramique piézoélectrique

<«— Corps en inox

Rétrécissement du / T
tube en quartz g Epoxy
Fig. 4.1 : Structure d’une buse piézo-électriqaedalsociété MicroFab Technologies
(Plano,USA).

Entrée du liguide —~

= F{_"m}r Orifice

1.044

Fig. 4.2 : Schéma d’une buse MicroFab.

Les buses utilisées possedent des diametres déorde 15, 30 et 60 um. De maniére
classique, les gouttes générées ont cependanametle Iégérement plus large que l'orifice,
environ 30, 38 et 65 pum respectivement. Certainesedisont équipées de protections
métalliques (piece bleu clair sur la Fig. 4.2) autda I'embout en quartz afin d’éviter de
casser I'extrémité des buses lors d’un choc mécaniqu

La tension électrique qui pilote la déformationla@eéramique piézo-électrique et qui
permet ainsi la génération d’'une goutte est déiyrar un contrbleur électronique. Le signal
électrique typique est donné sur la Fig. 4.3.
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A
Lawell
_—
V1
Expansion du fluide Compression du fluide
] R (Génération de la goutte)
1:finalrise
trise tfall TempS
V2 tpr‘hr

Fig. 4.3 : Tension électrique utilisée pour pilotarbuse piézoélectrique.

La tension positive V1 augmente la section du tupéant une dépression a lintérieur du
tube en quartz. Puis, la tension V2 contracte e, tee qui crée la gouttelette. Le retour a la
tension de repos (généralement 0 V) pendadtite permet une bonne séparation de la goutte
de l'orifice. Les temps caractéristiques pour |lkages de transition et les plateaux en tension
sont de quelques s et de quelques dizaines degpgctivement.

Remarque :
Pour avoir une bonne éjection de gouttelette lesitaoteur recommande de prendre :

V2 = -V1, tcho = 2bwen €t tise = tinarise = 1/2ty. Cependant, les variations de tension ne
peuvent étre supérieures a 30 V/us sans risquelageer le générateur.

1-2-2 Alimentation en eau de la buse :

Contrble en pression de la buse :

La buse est alimentée en eau a partir d'un régedarit le niveau est réglé a I'aide d’'une
seringue (Fig. 4.4 : Réglage de la pression dabsisa.Fig. 4.4). Le niveau du réservoir est
important pour I'éjection, car sa hauteur permetdetréler la pression a I'extrémité de la
buse.
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Fig. 4.4 : Réglage de la pression dans la buse.

En effet, d’aprés les équations de Bernoulli, omléduit que :

Az = Iy I3 Dcpbusa _Przrm (11)

Doncz = z; = P = Py
Et 31{' 27 = PEEm = Fhusa

Lorsque I'on modifie le niveau du réservoir, on nfieda pression dans la buse. Une montée
du niveau d’eau dans le réservoir accroit la poesdans la buse et inversement. La pression
de la buse sera égale a la pression atmosphédrpepie I'on aura;zz,.

Remarque :
D’apreés le théoréme de la pression de Laplace,:on a
2
'Pbusa - Przrm = ET (12)

SiP,. .. = P_..R=0(le ménisque est sortant)
SiPyuse < Porm s R = 0 (le ménisque est rentrant)

Idéalement, il faut avoir un ménisque légérementramt avant I'éjection de la goutte d’eau.

Cela correspond, d’'aprés I'équation (11), a unanivéd’eau du réservoir |égerement supérieur
au niveau de la buse (Fig. 4.5).
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Pouse > Patrr Pousel€gerement inférieure &R

Fig. 4.5 : ménisque sortant (gauche) ou rentrambited) dans la buse piézoélectrique. Le
deuxieme cas est préféré pour générer des gottelet

Protocole de génération de micro goutte d’eau :

= On regle le niveau d’eau du réservoir légeremardessus du niveau de l'orifice
de la buse. Ce niveau sera ensuite a ajuster eiidordu ménisque a l'orifice de la buse.

=>» Purge de la buse (Fig. 4.6) : la buse est aliraamtéc de I'eau a partir d’'une seringue
afin de chasser toutes les bulles d'air, car lagmeée de bulles d’air dans la buse empéche toute
éjection.

Buse

-»}—M ...........

Fig. 4.6 : Purge de la buse.

On peut vérifier par la méme occasion si la buséeschée ou non et si le jet est droit ou
pas. Lorsque la purge est arrétée, le capillaireegitant la buse est plongé dans le réservoir
d’eau.

Une goutte se forme a I'embout de l'orifice de lasé (Fig. 4.5). Cette goutte permet le
réglage de la pression dans la buse en ajustdmaulzzur du liquide dans le réservoir. Il faut
ainsi ajuster la pression en sortie de la busedadivoir un ménisque légerement rentrant.

Remarque :
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Ménisqu

1] \ Parois de protection

Fig. 4.7 : Un probleme fréquent : ménisque sorfastonné avec les parois de protection.

Lorsque la purge est arrétée, un ménisque se fparieis entre les deux parois de protection

de I'embout. Ce phénomeéne devient plus présentguerda buse est inclinée. Dans ces

conditions On ne peut pas régler de maniere préeigeession dans la buse. Le ménisque est
alors aspiré avec un papier sans peluche, powardlatsalir 'embout, puis la pression dans la

buse est ajustée en fonction de la trajectoiradplitte d’eau.

Le schéma complet du montage est le suivant (Régetdrig. 4.9) :

Controle en pression
Buse

o 0 O
\ Ordinateur
OJ Strog)icogjeg
Réservoir Tri%ger © @

Contrbleur

Fig. 4.8 : Schéma du montage pilotant la génératiergoutte.
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Objectif avec
caméra

Buse

Réservoir

Diode du

stroboscope Contrdle en pression

(seringue)

Fig. 4.9 : Montage pilotant la génération de goutte

1-2-3 Alimentation électrique de la buse :

Un logiciel pilote le déclenchement de la tensébectrique délivrée par le contrbleur
électronique ainsi que I'éclairage stroboscopiquer pa visualisation des gouttes générées
par la buse (voir partie 1-2-4 Vision stroboscop)que

L'interface graphique du logiciel fourni par Micr@b Technologies est présentée Fig. 4.10. On
distingue sur cette interface le sigrldl,,.. dont on peut modifier les paramétres.
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[ MicroFab JetServer(TM)
File  Controller  Scripts  Setup  About

Jet 1 Time Vnltage Trigger mode Trigger source
Idle W w | Finite & InternalHost
Rise W ys  Continuous = BExternal
Dwell 150 s [ 100V
Fall W Hs

Echa 250 s _10.0 v Dropsftrigger 1 - Start jetting

Final rise 30 ps
Strobe delay 0 ps [ Fixed 500 ps

Freguency 240 Hz
I ]
10¥
100 ps
MicroFab \ /

JetServer™

Fig. 4.10 : Logiciel de pilotage du contrdleur éienique.

Le mode « Finite » ou « Continuous » définit shl'eeut générer une seule goutte ou un jet
continu de gouttelettes. On peut choisir de détlende signalV,,.. par l'ordinateur

(« Internal/Host »). On peut aussi commander li&gecpar un signal externe (« External »).
Dans les expériences décrites plus loin, la symibation en externe a été choisie avec un
signal carré délivré par un générateur de fonction.

1-2-4 Vision stroboscopique :

La vitesse de la goutte est bien trop grande galon observe sa trajectoire avec une
caméra. C'est pour cela que l'on utilise la visistroboscopique: une diode
électroluminescente éclaire la buse a la fréquéfgs ., = F,...= 1/T) d’éjection de la

buse (Fig. 4.11). De cette maniere, la caméra @&trega superposition des gouttelettes
successives.

. M
Tension

22V

Su

A
A 4

Temps
Fig. 4.11 : Tension en entrée de la diode pourigéon stroboscopique.

Sur la Fig. 4.12, la goutte 1 est éjectée a I'imista A I'instant t+T, la goutte 2 est a la méme
position que la goutte 1 a I'instagt tar le phénomeéne d’éjection d’'une goutte d’eawpa
buse est un phénoméne reproductible.
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t=to 1\‘
-
t=tg+T 2 1
¥
9
t= t+ T+AT
9} 0
< >
AT AT
<«

Fig. 4.12 : Principe de la vision stroboscopique.

Si on insére un retard\T<T) dans I'éclairement de la diode, on observgdatte avec un
retardAT. Ainsi, en faisant varier ce retard, on obseavgdjectoire de la goutte. Le retayd

peut étre contrdlé avec un potentiomeétre sur ldrélmur ou depuis le logiciel (parametre
« Strobe delay » sur la Fig. 4.10).

La Fig. 4.13 montre une vue de dessus de la éisation stroboscopique :

Diode
électroluminescent‘f:I/$ ® Caméra

Fig. 4.13: Montage de la vision stroboscopique.

Les deux images de droite sur la Fig. 4.14 ontcéfurées avec un retard de 200 us. Ceci
nous permet de calculer la vitesse de la goutte.
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t=100us t=200us t=400us t=600us

JEIEIED

Fig. 4.14 : Trajectoire d’une goutte éjectée paeuruse piézoélectrique.

Ce gue nous souhaitons obtenir, c’est I'éjectiamd’seule goutte dont la vitesse et le volume
sont contrdlés. Nous allons donc jouer avec ceanpatres afin d’obtenir une goutte la plus

petite possible avec une vitesse initiale faiblé ssumaintenant une reproductibilité du jet de

gouttes.

1-3 Probleme lié a la génération des goulttes :

Lors de ces expériences, nous avons rencontréeptadifficultés qu'il a fallu tenter

de résoudre. En effet, rares sont les fois ou la bess’est pas encrassée et ou il n'y a pas eu
de bulle d'air, venant stopper I'éjection. Danscés de bulles d’air, la solution a été bien
évidemment de purger le tube en quartz et le eaglld’alimentation. Cependant, ne
travaillant pas dans une salle blanche, les proddéde poussieres ont certainement été les
plus génants. Au fur et a mesure de nos expériti@msa nous avons compris que la
poussiere pouvait provenir tant de l'air ambiane qlu liquide. Nous avons filtré I'eau a
l'aide de filtres dotés de pores de 0,2 et de Oy\8de diametre. Cependant, le filtrage ne
résout pas entierement le probleme. En effet, lasgere peut tres bien provenir de
I'extérieur. Jérémie Nussbaumer et moi-méme avéaksé une cage en plexiglas sur laquelle
était connectée une arrivée d’air comprimé etéilafin de créer une surpression destinée a
limiter I'arrivée de poussieres sur le plan de arbgFig. 4.15).

Fig. 4.15 : Photo de la cage en surpression desténémiter la poussiére dans l'air.

La cage n’est bien évidemment pas hermétiguemenécll ne nous a donc pas été possible
de contrdler 'humidité, ni la pression. Le con&r@e ces derniers parameétres reste un enjeu
fondamental pour une meilleure maitrise de I'éctde goutte. A I'heure actuelle, le

transfert du banc expérimental en salle blanchemgsagé, mais reste encore au stade de
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I'étude, étant donné le colt d'une telle opératida.la méme maniére, 'usage d’'une boite
parfaitement hermétique reste une solution peuqutpour des raisons d’accessibilité a
I'équipement.

Rappelons que l'objectif visé dans cette partiedesgénérer des gouttes pour les
mettre en lévitation sur des micro-aimants en vueaintégration future sur des laboratoires
sur puce. L'intégration dans un systeme packagéadedsoudre automatiquement tous ces
probléemes de poussiéres qui apparaissent dans aoiputations. L'intégration ultime est
donc, non seulement possible avec les choix quétintaits, mais devrait résoudre une partie
des difficultés rencontrées.

Le principal défi reste de trouver un moyen demntif la goutte sur une distance tres
petite afin de la piéger dans un puits diamagnétiguisin.

1-4 Quelques techniques envisagées de génération de
microgouttes :

Apres les difficultés a générer des gouttes safiiment petites et lentes pour étre
ralenties et piégées par nos micro-aimants, noossasherché a imaginer d’autres techniques
non encore testées.

Rebond sur surface hydrophobe :
Toujours en utilisant les buses piézo-électriqumesis cette fois-ci sur une surface plate et
hyper hydrophobe afin que la goutte rebondisseude$3eci permettrait d’éliminer la vitesse
de la goutte. Cependant, actuellement les micraaisnutilisés sont fabriqués avec des puits
dans lesquels les gouttes sont censées léviter. Rawrface au fond du puits est bien trop
petite et trop rugueuse pour qu’'une goutte y relssed

Fusion in situ en lévitation :
Au lieu de chercher a mettre en lévitation une agoutte que nous aurions créée ailleurs,
pourquoi ne pas la créer directement en lévitat®o@r cela, nous avons pensé a mettre une
microparticule de glace en lévitation puis a lagdbndre. Cependant, méme si générer une
microparticule de glace peut paraitre facile, gstl’beaucoup moins de la manipuler. On
pourrait imaginer d’utiliser un micro refroidisseareffet Peltier au bout d’'une pointe en
atmosphere humide.
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2- Répulsion de gouttes en lévitation :

Lors de nos essais sur un macro-aimant, nous sousnes rendu compte que les
gouttes générées par la buse piezo-€électriquefoimen lévitation, ne se regroupaient pas et
méme restaient a une certaine distance entre mldaitement reproductible. Ceci allait en
contradiction avec la géométrie de I'aimant utjligai aurait plutét eu tendance a les ramener
en son centre. Nous commencerons par voir de cgtocanstitué l'aimant, ensuite nous
essayerons d’expliquer ce phénoméne.

2-1 Aimant utilisé :

Ce dispositif a été congu par Christian Jeandey [@piégeage en lévitation de corps
de quelques centaines de micrometres (Fig. 4.lL&)élé concu a partir d'un aimant NdFeB
cylindrique, dans lequel un trou traversant deriff a été élaboré. Ensuite, I'aimant a été
découpé en huit portions identiques, puis aimargéearément d’'une maniére radiale (Fig.
4.16.c). Les portions aimantées ont été ensuitenadées mécaniqguement a l'aide d'un
support de maintien (socle cylindrique de laitqoyr reconstituer la forme cylindrique.

Enfin, une piéce polaire de 3 mm d’épaisseur gpés€e au-dessus. Son rdle est le guidage et
la concentration du champ magnétique dans la zen&\dtation. Cette piece polaire est
ferromagnétique, elle possede le méme rayon quaglitedre d’aimants et également un trou
traversant de 1,6 mm de diametre.

S\ |
> Z7INS

Orientation magnetique

Fig. 4.16 : Apercu de la macro-structure fabriqusse la technique de I'assemblage mécanique, (a) vue
de cbté, (b) vue de dessus ainsi qu’une vue sclgtraanterne (c) de I'orientation magnétique degt hu
portions. Le trou au centre de (b et c¢) fait 1,6 demdiametre.

2-2 Lévitation de gouttes en répulsion :

Les gouttes éjectées avec un spray ne montrentnauc@pulsion : quel que soit
I'endroit ou elles tombent sur I'aimant, elles vient toutes coalescer au centre du puits
magnétique.

En revanche, alors que nous éjections des godiezsi déionisée avec une buse
piézo-électrique MicroFab, nous avons observé @lusi gouttes en lévitation se repoussant
les unes les autres (Fig. 4.17). Plusieurs cordigams ont été visualisées, suivant des
géomeétries tantot planaires (Fig. 4.17.a), tamidimensionnelles (Fig. 4.17.b). En utilisant la
buse piézoélectrique, certaines gouttes tombaierteatre du puits, d’autres tombaient de
maniéere plus ou moins aléatoire sur les bords ik puagnétique. Les gouttes arrivant sur le
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bord du puits magnétique tendent effectivement \&eme au centre, mais se trouvent
repoussées les unes par les autres par une fdfisauste pour empécher la coalescence des
gouttes. En revanche, celles qui tombent au mémmwitret au méme moment se touchent et
coalescent, ce qui explique dans certains cagkepce de gouttes plus grosses.

Fig. 4.17 : Différentes configurations de gouttedévitation.

Sur la Fig. 4.17.a, nous observons une grosseegydettl40 um située au centre du puits
magnétique autour de laquelle lévitent des gotittisant entre 40 et 70 um de diameétre. La
grosse goutte est le produit de la coalescencemdmreuses gouttes éjectées s’étant touchées,
tandis que les gouttes "satellites" se sont paséks endroits différents du puits magnétique
et se sont rapprochées en son milieu, autour ge$se goutte.

La taille des gouttes satellites semble étre Gmeré@ leur éloignement du puits
magnétique. Les petites gouttes satellites sonplles excentrées tandis que les plus grosses
se trouvent beaucoup plus proches de la goutteabenSur la Fig. 4.17.b, nous remarquons
un nuage tridimensionnel de gouttes monodispef3estrairement a la Fig. 4.17.a, aucune
goutte spécifique n'occupe le centre sur la Fig74.1Malgré les perturbations dues a des
courants d’air, ces dernieres oscillent ensemblgagdant leur distance les unes par rapport
aux autres. Sur la Fig. 4.17.a, toutes les golétéent sur la méme orbite autour de la grosse
goutte centrale, tandis que sur la Fig. 4.17.bagees gouttes situées au centre du puits se
situent au-dessus d’autres gouttes. Remarquonsnq@etrémités du nuage, les gouttes se
situent sur le méme plan et observe un agencerégulier.

L’agencement des gouttes est plus probant lorsquebserve I'évaporation des gouttes. Les
gouttes restantes se ré-agencent suivant des mégiiers, comme le montre la Fig. 4.18.

Fig. 4.18 : Réagencement de gouttes suivant dafsméguliers aprés I'évaporation compléte
de certaines gouttes.
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Mouvement et évaporation des gouttes :
Les gouttes les plus petites s’évaporent le plpgleanent. Lors de leur évaporation, elles
s’éloignent du centre du puits magnétique (Fig9¥.d@onfortant ainsi I'observation faite dans
la partie préecédente. Etant toutes en équilibreites avec les autres, le mouvement de l'une
entraine un réagencement des autres, ce qui damsid’'idée d’'une révolution autour de la
goutte centrale. A une distance critique du cemiue puits magnétique, la goutte est
subitement éjectée contre la paroi (ou hors disp(kig. 4.19).

t=0s t=0,62s t=0,88s

s

Les gouttes sont en rotation autour la goutte 1 s’éloigne du centre Réagencement des autres gouttes
du centre. pour disparaitre. La position des  apres le départ de la goutte 1.
autres gouttes se réadapte.

t=138s t=162s

B F7
b k

[
N [

L '

La goutte 2 s’évapore : Le nouvel agencement des gouttes
réagencement des positions. est de nouveau stable.

Fig. 4.19 : Evaporation et reagencement des gou#es un plan asymétrique.

NB : Nous observons par ailleurs que toutes legegetjouttes s’échappent du méme coté.
Ceci peut s’expliquer par un défaut magnétique ou pa probleme d’horizontalité de
aimant. Le réglage de I'horizontalité reste tdote une opération délicate étant donné la
précision requise. L’horizontalité a été régléecaua niveau placé sur I'aimant, lui-méme
placé sur deux goniométres orientés perpendicut&ing I'un par rapport a I'autre.

Discussion du phénomene :
Nous tentons d’apporter une explication physique gahénoménes observés. Nous
chercherons dans un premier temps a décrire ls magnétique et donc la force de rappel
magnétique. Nous étalonnerons notamment cette aderr@n inclinant I'aimant. Fort de
I'estimation de la force de rappel magnétique, nmusrons tenter de donner notre hypothese
sur la nature de la force de répulsion.

138 These Alain Masse



Chapitre 1V : Vers la micro-fluidique digital daiiair

2-3 Etalonnage du puits magnétique : capteur de for  ce

Pour étre capable de déterminer la nature de t&fde répulsion, il faut avant tout
pouvoir la quantifier. Pour ce faire, nous avoraadiné le puits magnétique en l'inclinant et
en mesurant le déplacement d’une goutte unique.

Description du protocole d'étalonnage :

L’aimant est incliné au moyen d’'un goniometre. Bolinant progressivement I'aimant, la
goutte est petit a petit excentrée. Elle dispaaitiela d’'un angle critique;, a une distance
limite du centre j§,. Cet angle et cette distance limite caractérisemd deux I'extrémité de
notre puits magnétique. En effet, lorsque nousrinok I'aimant, nous imposons une force
égale a la composante du poids dans le plan detiéw, dite composante radiale:P

P (a) =mgsina ~ mga (4.1)

Ou m, g et représentent respectivement la masse de la gtattenstante de gravitation et
'angle d’inclinaison de l'aimant par rapport ax& vertical. Nous expliquons le principe
d’'une telle mesure a l'aide de la Fig. 4.20. Suteckgure est représentée en bleu la force de
rappel diamagnétique exercée sur la goutte enifonde la distance. En vert, rouge, cyan et
violet est représentée la composante radiale dulspodie la goutte pour différentes
inclinaisons.

3000 -
—Fia :
2500H -.- Poids (01:05) :
(,I)f\ - - Poids (a,=2.25) E
E. 2000¢ - - -Poids (0(3“m=2.7) E B
= .. Poids (G4=4) i Rupture de I'¢quilibre
; 1500+ ! (éjection de la goutte) 4
3 ]
o :
‘= 1000f- n . '
& Positions d'équilibre aux !
= angles a, eta, '
o - :
= 500 :
S / :
o 0 -
o T - .
u T~ ]
>0 T
~1000 ‘ ‘ : ‘

| | | |
0 0.1 0.2 0.3 0.4 0.5 0.6 0.7 0.8
Distance par rapport au centre (mm)

Fig. 4.20 : Position du point d'équilibre de la dtmusuivant l'inclinaison de I'aimant. Les angles
sont indiqués en degrés.

L’équilibre est atteint lorsque la composante rieddu poids compense parfaitement la force
de rappel diamagnétique :

P (a)=mga =F,, (4.2)
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Sur la Fig. 4.20, I'équilibre correspond a l'intecion de la courbe représentative de la force
de rappel diamagnétique;fet de la droite horizontale représentant la comptesradiale du
poidsP;(a) de la goutte. Plus I'aimant est incliné, plus la posante Paugmente, déplacant
ainsi I'équilibre de la goutte a une distance rumés.

A l'équilibre, le déplacement de la goutte est mésgrace a l'angle indiqué par le
goniometreP,(a) est déduit de cet angle par le biais de I'équatoh), on obtient alorEgia
(Eq.(4.2)). Ceci nous permet d’associer au déplaceme la goutte la composante de la force
de rappel diamagnétique.

Deux remarques peuvent étre faites sur cette méthod

= Cette méthode ne permet de retrouver que la pstetide de la courbe de rappel. Au-
dela d’'une certaine force obtenue pour une indoraid’angleq;,, le poids devenant
supérieur a la force maximale de rappel diamagnétigugoutte est éjectée hors du
puits magnétique.

= Lors de notre étalonnage, nous n'avons pas eu apréascuper de I'évaporation, car
la condition d’équilibre est indépendante du voluiee effet, les gouttes ayant une
taille prés de dix fois inférieure a celle du purtagnétique, nous pouvons nous placer
dans le cadre d’'une approximation ponctuelle. Lation (4.12) nous permet d’écrire :

pvgsin@a) = uiv(ﬁ.ﬁ)ﬁ 4.3)

0

Les deux forces étant toutes deux proportionnellegolume, I'égalité précédente se réduit a
I'expression suivante :

pgsin@) =2 (B8 (4.4)
Ho
En premiére approximation, I'’équilibre ne dépend ga volume de la goutte. Pour de petites
gouttes devant I'aimant, quelle que soit leur ¢aile déplacement mesuré sera le méme. On a
donc un capteur de force volumique. La force poétra retrouvée en mesurant la taille de la
goutte.

Résultats :
Grace a la méthode expérimentale expliquée ci-dessus étalonnons notre capteur de force

en l'inclinant. Nous pouvons tracer sa courbe ddétaage qui représente le déplacement de
la goutte mesuré en fonction de la force de rappleimique (la mesurande).
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Etalonnage de la force de rappel diamagnétique
250

200+ =

1501 =

,_\

o

=
T
W

a
o
T
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W

| | | |
0 100 200 300 400 500 600 700 800
Force de rappel volumique FV (N.m_3)

Fig. 4.21 : Etalonnage de la force volumique dep@diamagnétique.

La courbe affichée en Fig. 4.21 a été obtenue arfavarier I'angle de 0 a 4,6°. Pour un
angle de 4,7°, la goutte est sortie du puits magmet La courbe montre que le capteur de
force est linéaire sur une distance de 100 um sporedant a une force volumique de 450
N.m?3. Nous avons ainsi un capteur a force volumique cpsspde les caractéristiques
suivantes :

Caractéristique Grandeur Commentaires

450 N m.} L’étendue de mesure est directement liée au

Etendue de mesure réglage du puits magnétique avec entrefer.

0’1 8 pm. (N.m,s),1 La sensibilité dépend de la raideur volumique

Sensibilité de la force de rappel.

6 % L’imprécision est liée a la résolution de la
0

Erreur de precision caméra et au grossissement des images.

L’offset par rapport au centre provient d’un
Offset 3 pm défaut d’horizontalité

Tableau 4.1 : Caractéristiqgues du capteur de farolimique a lévitation diamagnétique.

La sensibilité du capteur s’exprime en um/(N.m&ci veut dire que le capteur mesure des
forces d’autant plus faibles que I'objet en lévdatest petit. Cependant, diminuer la taille des
particules se fait au détriment de 2 parametres :

=>» La résolution : la mesure étant réalisée optiqumus I'objet est petit, plus il
difficile de le distinguer et de mesurer sa posittmrrectement. L’emploi d’'un objectif plus
fort sur la caméra impose une réduction du champisien et donc une visualisation
incompléte de I'aimant.
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=> la robustesse du capteur : plus la particule estep plus elle est soumise aux
courants d’air, ce qui dans le meilleur des cad tarmesure imprécise et dans le pire des cas
peut rompre la lévitation.

2-4 Force de rappel diamagnétique appliquée sur une goutte :

Maintenant que le capteur de force est étalonoés pouvons estimer la force de
rappel diamagnétique appliguée sur une goutte esituéne distance r du centre du puits
magnétique. La Fig. 4.22.a montre deux goutted @) en répulsion de diametres respectifs
dl =34+ 1 um et d2 = 84 1 um séparéspar une distance r = 2381 um. Ces distances
ont été étalonnées a l'aide d’une lamelle microimeéd fournie par la société Olympus.

Fig. 4.22 : a) Répulsion de deux gouttes en ldeitab) Bilan des forces appliquées sur les
deux gouttes.

Les deux gouttes étant en équilibre, deux forcappiquent sur chacune d’entre elles : la
force de rappel diamagnétiqlei, et la force de répulsioR,e, (Fig. 4.22.b). En premiére
approximation, la goutte n°2, dont le volume estfdiS supérieur a celui de la goutte n°1,
peut étre considérée comme étant au centre durpaggeétique. La goutte n°1 se situe donc a
une distance approximative de 238 um du centreudts, n dehors de la zone de linéarité du
capteur. Toutefois, en interpolant la courbe d@tahge représentée en Fig. 4.21, la force de
rappel diamagnétique exercée sur la goutte n°1l @eatestimée &4, = 16+ 2 pN. La
principale incertitude réside dans la mesure dé®redntes distances. Une autre source
provient de linterpolation du fait de la non-liméé@ du capteur avec la distance ou se trouve
la goutte. Cette erreur est toutefois moindre, ceniphu de la courbure de la pente qui
converge vers une force limite [KAU11].

2-5 Force de répulsion électrostatique :

Christian Pigot dans sa thése avait attribuépalston de microparticules de bismuth
en lévitation diamagnétique a une répulsion coulemie [PIG08]. En effet, des particules
chargées et de mémes signes se repoussent paciioiercoulombienne. Dans le cadre d’'une
approximation ponctuelle, cette interaction s’exp@isous la forme suivante :

_ 1 qG

B 4rtg, r? (4.5)

ou q et g représentent les charges respectives des deuwegoultha distance qui les sépare, et
g0 = 8,854 x 102 m*kg'.s*.A? la permittivité du vide. Si on prend le cas deFlg. 4.22,

142 These Alain Masse



Chapitre 1V : Vers la micro-fluidique digital daiiair

I'hypothése d’assimiler les gouttes a des pointd pee discutée, compte tenu de la taille des
gouttes par rapport a la distance qui les sépapei@ant, par souci de simplification, nous
nous contentons dans un premier temps de ce modele.

Si I'hypothése de la répulsion coulombienne noushkde la plus probable, c’est parce qu’elle

est la seule a expliquer I'éloignement de la goattdur et a mesure de son évaporation. En
effet, les charges contenues dans la goutte resteistantes lors de son évaporation. Ainsi,
tandis que la force de rappel gravitationnelle darpuits diamagnétique diminue au fur et a
mesure de I'évaporation de la goutte, la forcet@estatique reste constante. Elle peut donc
expliquer I'éloignement progressif de la goutte aalles distances.
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3- Premiers essais :

Pendant que nous effectuions les essais sur lasiépude gouttes en l|évitation, nous avons
egalement réalisé d’autres types d’essais quealtmrs voir dans cette partie.

3-1 Aimant cylindriqgue aimanté radialement :

Pour ces premiers essais réalisés en collaboratiea P. Kauffmann et J. Nussbaumer,
'aimant réalisé par Christian Jeandey, évoqué thapartie 2 de ce chapitre, a éteé utilise.

Avec cet aimant nous avons donc réalisé différestais dons les premiers étaient
simplement de vérifier la lévitation des goutteédgées. Ces essais ont donné divers
résultats, dont la répulsion électrostatique degtge générées par les buses (voir la partie 2
de ce chapitre pour plus de détailles).

Cependant, afin de compenser I'évaporation detegan lévitation, il a fallu trouver
un moyen pour la réduire. Pour limiter I'évaporatpoblématique des gouttes, nous utilisons
une éponge gorgée d'eau chaude que nous placordegsmus I'aimant afin de saturer
'atmosphére. On aura auparavant réalisé un trofisanfment grand dans I'éponge pour
pouvoir placer les gouttes en lévitation et lesiaiser. Cependant, aprés avoir mis en place
cette éponge, un phénomeéne intéressant est appgrd 23).

Gouttes a | ha = i&io

Gouttes plus haut

Fig. 4.23 : Effet d’évaporation de gouttes autoéré&e par condensation. Celles-ci se
retrouvent expulsées du puis magnétique

Nous observons des gouttes se former par condensdtremonter au-dessus du puits. Ceci a
été montré en utilisant la focalisation de la cané&e phénomene peut étre expliqué par le
fait que I'eau chaude contenue dans I'éponge s’éeapiova venir s’envelopper autour d’'une
poussiere créant ainsi une microgoutte suffisamipetite pour étre repousseée par I'aimant et
soulevée. Vous pouvez voir Fig. 4.23 des pointdegsus du puits correspondant aux gouttes
d’eau. Ces gouttes sont dans un mouvement trekefharfaitement visible en vidéo. L'intérét
de ceci est limité dans la mesure ou les gouttesées se trouvent expulsées du puits de par
leur trop petite taille.

144 These Alain Masse




Chapitre IV : Vers la micro-fluidique digital dafiir

3-2 Aimant électro-érodé :

Les essais suivants ont été réalisés avec un aideaiNdFeB massif électro-érodé
réalisé par C. Jeandey. Cette technique permefedtatr des tranchées dans I'aimant. La
taille des tranchées est de 150 um de large enkiesnque la largeur visée était de 100 um.
Leur profondeur est comprise entre 1 mm et 1,5 hrast, cela dit, trés délicat de geérer
parfaitement la largeur avec cette technique. Nmasis choisi plusieurs valeurs de pas entre
les rainures comme on peut le voir sur la Fig. 424a fin du procédé d’électroérosion, la
structure a été aimantée a son aimantation rémaderit,2 T dirigé vers le haut.

Fig. 4.24 : Aimant réalisé par électroérosion.

Mettre en lévitation des gouttes sur celui-ci sastré plus difficile que prévu. Ceci est di a
la génération de gouttes qui devient relativementgiquée en dessous de 60 pum.

” PP . \ " -
? \' J, ?‘ ‘ g&‘b\.:_‘

Fig. 4.25 : Gouttes de 40 um de diameétre généraeamne buse, mises en lévitation dans
des tranchées réalisées par électroérosion darsmant massif
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Cependant aprés de nombreux essais réalisés [@rdtbuani [CHEOQ6], nous avons réussi a
obtenir des gouttes en lévitation (Fig. 4.25) ahisant des buses de 30 um, mais apres un
paramétrage assez long a obtenir et une reproditétiifficile (voir partie 1 de ce chapitre).

3-3 Micro-aimants fabriqués en salle blanche :

Comme nous l'avons vu précédemment, des diffisidt@énérer des gouttes adaptées
aux macro-aimants électro-érodés sont apparuégaitl donc a prévoir qu'avec les micro-
aimants, cela soit encore plus difficile. En efied essais de diminution de la taille de la
goutte et de sa vitesse afin de la mettre en kitasur ces micro-aimants ont été
consommateurs de temps.

Cependant bien que la lévitation des microgouttaspas encore été obtenue avec notre
systeme d’aimant, nous pouvons effectuer des easais des microbilles de latex dans un
milieu liquide.

3-3-1 Concentration du milieu :

Pour ce faire, rappelons que les billes de latax sliamagnétiques de méme que
I'eau. La densité des billes est de I'ordre de 1K§On° contre 1000 kg.m pour I'eau soit
des billes 5% plus lourdes. Contrairement a I'saifion de billes super paramagnétiques, le
contraste de la susceptibilité magnétique entraul’et les billes est tres faible. Il va donc
falloir modifier le milieu afin d’augmenter ce coaste. Pour obtenir cela, nous mélangerons a
I'eau un produit paramagnétique : le Gd (conceiatnale Gadolinium). Cependant la densité
de la concentration de Gadolinium est de I'ordrel@&7 kg.n# (valeurs fournies par le
fabricant a 0,5 mmol/ml qui est en réalité de Becgadotérique (Gd-BOPTA). Vu sa densité
élevée, il est impossible de l'utiliser pure sanmigles billes flotteraient sans aucune
lévitation. Il faudra donc trouver le bon comprordans le mélange de I'eau avec le Gd pour
avoir une bonne lévitation, mais sans non plus songprla sédimentation. L'idéal serait
d’avoir une densité du milieu ainsi obtenue, cosgpgentre celle de I'eau et des billes de latex
soit entre 1000 et 1050 kgin

3-3-2 Essais sur les micro-aimants :

Pour nos premiers essais, nous avons utilisé aneeatration en Gd de 3%. Ce qui
correspond & une densité du milieu de I'ordre de@3@1Lni®. Les billes sont introduites dans
le méme milieu que les aimants.
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Fig. 4.26 : Vues de billes en lévitations focalsés) au-dessus des aimants et (b) au niveau de la
surface supérieure des aimants.

Nous remarquons tout d’'abord (Fig. 4.26) que Isssédimentent donc que la quantité de
Gd n’est pas trop élevée. Cependant, on peut véetlgs sedimentent partout sauf au niveau
du gap. Méme si elles étaient trop lourdes poutdéiu devrait y en avoir aux fonds des gaps.

Or il se trouve qu’il n’en est rien.

Bl B e a .

Fig. 4.27 : Billes sédimentant sur des aimants awet&ger flux.

Ici (Fig. 4.27), un léger flux a été rajouté. Cetaus a permis d’observer que les billes, apres
sédimentation, se bloquaient au bord des aimamis &tmbaient donc pas dans les puits.

La premiere explication a ce phénomeéne peut venahdmp magnétique. Pour ce faire, nous
allons nous intéresser a I'induction pour ces aian
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Fig. 4.28 : Simulation du module de l'induction p¢es aimants fabriqués.

Nous constatons qu’il y a un effet « parapluie »dassus du gap (Fig. 4.28) de méme
gu’une barriére magnétique au niveau du bord deards ce qui pourrait expliquer pourquoi
les billes restent bloquées a cet endroit. Commpuits magnétique au-dessus des aimants,
plus large que le gap, est observé, on peut en ®edue si cela était l'inverse, le puits
magneétique se retrouverait au-dessus du gap. Ledbutonc de voir a partir de quel rapport
entre la largeur des aimants et du gap, nous avopsiits au-dessus de ce dernier.
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Fig. 4.29 : Simulation du module de I'induction paies aimants de taille identique aux puits.

Dans la Fig. 4.29 nous avons utilisé un gap de #0et une largeur d’aimants de 50 pm.
Contrairement au calcul précédent, nous observonpuits magnétique au-dessus des
aimants sans parapluie. Donc il va falloir fabriqdes aimants adaptés aux électrodes, mais
avec une largeur de I'ordre de celle du gap.

3-3-3 Essais sur d’autres micro-aimants :

Au vu de linadaptation des aimants existants a besoins, nous avons décidé de
réaliser des essais pour d’autres micro-aimants.aBueants ont la particularité de présenter
différents motifs dont des plots carrés de 50 pnoaé qui seront parfaitement adaptés pour
de premiers essais de lévitation.

Lors de nos premiers essais avec P. Kauffmann [KQUPour une concentration de 100
mM, les billes étaient bien en répulsion diamagn&j mais n’étaient cependant pas stables.
Elles semblent en effet flotter a une hauteur cisepentre 70 et 90 um, mais tout en étant
repoussées vers le bord des aimants. Donc ellesrgpatissées au plus loin du champ
magnétique. Un amas de billes au bord des aimavisrt par ailleurs visible ce qui permet
de confirmer ce phénoméne.

En diminuant progressivement cette concentratior5®83-17 mM), nous arrivons a faire
apparaitre les puits magnétiques. Les billes tnouker position de |évitation dans les puits
entre les aimants tout en évitant soigneusememttiesections (Fig. 4.30).
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Fig. 4.30 : Billes rouges de polystyréne piégéasndignétiquement en présence de 66 mM (A.) et de 16
mM (B.) de Gd. Les billes sont localisées princpa¢nt entre les aimants.

A d’encore plus faibles concentrations (8 et 6 mM3, billes se placent distinctement au
centre des intersections comme au centre des eaiséparant les aimants (Fig. 4.31). Ce qui
laisse présager la présence de deux puits magretigredistincts.

En dessous de ces concentrations (3 mM), les Bkementent exclusivement dans les
intersections.

Fig. 4.31 : A. Les billes rouges de polystyréne gidgées diamagnétiguement en présence de 6,6enM d
Gd. B. En présence de 3 mM de Gd, les billes roséesnentent aux intersections des rainures.

Tout ceci nous montre bien que le piégeage esaiparfent possible en choisissant bien la
concentration de Gd pour avoir un bon compromiseelat force magnétique et la force de
sédimentation. Mais elle dépend également bieragpart de forme des aimants.
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4- Conclusion et perspective de lévitation sur micr o-
aimants :

Dans cette derniere partie, nous allons développerdifficultés majeures rencontrées,

difficultés qui justifient que les travaux sur Evitation de microgouttes sur micro-aimants,

n‘aient, dans ce travail, pas été poussés plug.&®ais nous ferons une bréve conclusion sur
ce chapitre.

4-1 Probleme de lévitation sur micro-aimants :

Comme on a pu le voir trés rapidement dans la @R Aimant électro-érodé :, il est

difficile de générer des gouttes pour les fairatévsur un aimant électro-érodé. Donc, les
faire léviter sur un micro-aimant devient quasiménpossible avec cette technique de
génération de microgouttes qui est pourtant la ptiisé actuellement dans le monde de la
recherche.

Voyons un peu les raisons qui expliquent cela parecd’importance :

4-1-1 Générer des gouttes ou et quand on le souhait e :

La principale raison qui empéche cette lévitatishde pouvoir envoyer nos gouttes, qui sont
géneérées par nos buses, la ou on le souhaite f&nredus n'avons pas réussi a géenérer deux
gouttes de suite au méme endroit. Ceci est d0 mo&nh au probléme externe et a la
répétitivité du jet. En effet, le moindre petit v@u petite poussiére modifie significativement
le jet des gouttes et donc leur position dans #espAutant ce probleme n'est pas trop génant
sur un aimant massique possédant un puits de 1,6ld@mevient déja beaucoup plus sur un
aimant électro-érodé ayant un canal magnétique @qu8@ Donc ne parlons méme pas d'un
canal de 40 pum.

4-1-2 Vitesse des gouttes trop €élevée :

La deuxieme est la vitesse des gouttes généréeeff&@n pour que les gouttes viennent
léviter, il faut que le puits magnétique ait laderpour arréter leur chute avant qu’elles
traversent le puits. Or cette force, mais surtauti$tance sur laquelle elle va s’appliquer, sera
d’autant plus faible que le puits est petit. Cgitesse ne peut en aucun cas étre nulle en sortie
des buses, car cette vitesse est due a la techaiigjeetion des gouttes de la buse (voir partie
1-2 Les buses piézo-électriques : pour plus delglgta

4-1-3 La taille des gouttes :

La troisieme raison qui nous empéche de réalistte dévitation est la taille des gouttes
générees. En effet, le puits magnétique fait dasgl0 um. Alors pourquoi ne pas le réaliser
plus grand ? Tout simplement, car I'épaisseur dedddéposé est de 40 um et qu'il faut
avoir un aimant avec des dimensions de méme oelgrahdeur pour avoir le maximum de
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force (voir chapitre 1l). Donc faire léviter unegte de 40 um de diametre dans un puits du
méme ordre de grandeur et tres difficile.
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Conclusion ;

Dans ce chapitre nous avons vu le principe phesidgl la |évitation diamagnétique
grace notamment a des rappels sur les principematynétisme. Nous avons également
montré comment générer des gouttes d’eau notamgnao¢ a des buses piézo-électriques.
Des gouttes suffisamment reproductibles fureniailés a obtenir. Nous avons montré qu'il
était impossible, avec les techniques actuellegi€gs ici, de faire |éviter des microgouttes
d’eau sur nos micro-aimants.

On a cependant pu constater un effet remarquabfaigant nos essais de |évitation :
la répulsion électrostatique. Bien que l'origineldeharge ne soit pas trés bien connue, cela
peut venir de la buse en elle-méme ou des chaaygsraes dans le tuyau de raccordement
entre la buse et le réservoir. La répulsion élstataque pourrait nous permettre de contréler
la coalescence des gouttes. En effet, en contrtdasttarge, on pourrait facilement empécher
deux gouttes de coalescer, voire méme d’entrepetact. Ce qui pourrait nous permettre lors
de I'intégration, de faire passer des gouttes deposés différents sans aucune contamination
des unes envers les autres.

De plus, les premiers essais sur nos micro-aimaatec des microbilles
diamagnétiques dans un milieu liquide ont montré mpE premiers micro-aimants n’étaient
pas compatibles pour la lévitation dans les puitgmétique. En effet, ils repoussaient les
particules en dehors du puits. Comme nous avore yair, ce phénomene est di au rapport
de forme des aimants qui doit étre de 1 pour lwsogap de largeur identique a la largeur des
aimants tout en étant de méme ordre de grandeutépagsseur de nos aimants.
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Conclusion et Perspectives

1- Conclusion :

Nos travaux réalisés entre le G2elab, I'InstitéeNet le LTM, contribuent a I'étude de
la lévitation diamagnétique de gouttes d’eau daisdinsi que le confinement de particules
diamagnétiques, dans un milieu paramagnétiqueéligation de particules diamagnétiques
sur des macro-aimants a été étudiée depuis untaiiegd’années a I'’échelle macroscopique,
mais cela requiert des inductions magnétiques ¢xcemelles ce qui en limite l'intérét
pratique. Par contre, de simples micro-aimants paent d’assurer cette lévitation a I'échelle
microscopique. Nous sommes parvenus a mettre géisubes ‘lévitantes’ en mouvement,
grace a la diélectrophorése qui permet d’attiredewepousser ces mémes particules grace a
leurs propriétés diélectriques intrinseques. Pela,dl a fallu combiner, au sein d’'un méme
microsysteme, des micro-aimants et des électrodes générer des gradients de champs
électrigues commandés.

Le premier chapitre nous a permis de préciseratl’ée l'art des différentes
applications du diamagnétisme aujourd’hui, que o 8u niveau des capteurs, ou des
actionneurs. Nous avons également présenté lesgaende lévitation les plus courants ainsi
gue les techniques principales de micromanipulaiwec ou sans contact. L'intérét de
micromanipuler des particules en |évitation estiammis en avant et la diélectrophorese s’y
préte tout particulierement. Ce premier chapitrées@ine donc par une explication rapide de
son fonctionnement et de son intérét.

Le second chapitre commence par des rappels tlo@srisur le magnétisme et les
matériaux magnétiques et se focalise sur les fodt@magnétiques. Il se poursuit par la
démonstration de [I'intérét du diamagnétisme at@eichelle. Différentes simulations ont
permis de montrer I'influence des rapports de foendes échelles des aimants sur les forces
exercées sur nos particules. Des simulations sgéed ont porté sur les aimants utilisés dans
le cadre du contrat ANR Emergent dans lequel rexrgpe est impliquée pour la conception
de microsystemes a base de micro-aimants, pouoliage.

Le troisieme chapitre est composé de plusieursiesagui présentent les divers
composants technologiques puis I'assemblage diemgstcomplet. || commence par la
présentation des principaux types de micro-aimatlisés. Deux procédés de fabrication y
sont détaillés. La technologie utilisée en salibhe y est exposée. Les défauts et qualités de
ces micro-aimants sont mis en évidence par le dimsages issues d'un MEB.

Puis, dans le cadre du contexte de la these lex ctie I'actionnement par
diélectrophorese des gouttes en lévitation dianmtagre est justifie. De méme pour la
position des électrodes par rapport au systemeéedtanologie de fabrication en salle blanche
est également détaillée. Les différentes forme¢ectwdes sont présentées ainsi que les
fonction spécifiques quelle devraient permettregddiser.

Ce chapitre se poursuit par la réalisation desamanaux. Diverses techniques de
réalisation sont passées en revue pour aboutihex du PDMS qui présente de nombreux
avantages pour nos applications. De nombreux eggais réaliser ces micro-canaux en
PDMS sont présentés, notamment pour contrbler isépar de PDMS qui recouvre les
micro-aimants et pour optimiser le collage qui agse les canaux et les micro-aimants.

These Alain Masse 155



Conclusions et Perspectives

La derniere partie présente les tests réaliséaide lde ces micro systemes micro-
fluidiques. Les premiers essais, sans aimant et Barssont décrits. Ills ont permis de
caractériser la diélectrophorése et de validerétesles théoriques. Puis les essais ont étés
réalisés avec ajout du flux puis le systeme comaletc les micro-aimants, le flux et les
électrodes. Tous ces essais ont permis de vagdmiricipe et I'intérét de la diélectrophorese
combinée aux micro-aimants. Un phénomeéne annexaahd’électrothermie, sera discutée.

Le quatrieme et dernier chapitre présente divetsebniques de génération de
microgouttes et explique les raisons et difficutjé@s ont conduit & retenir celle utilisée par la
suite. En effet, les travaux de these d’Hichem Qimmbi ont permis d’établir la nécessité,
pour la micro-lévitation, de générer des gouttesnayin diamétre inférieur a 30 um et une
vitesse suffisamment faible pour que le piégeagedes micro-aimants soit possible. Nous
développerons donc les moyens mis en ceuvre pouriwerapar l'utilisation de buses
piézoélectriques et par I'optimisation des paraesett'éjection.

Cependant, les premiers essais ont été réalisémsuacro-aimant optimisé au LETI
par Ch. Jeandey. Cet aimant nous a permis de décauv phénomeéne intéressant :
'observation de la répulsion électrostatique emtes gouttes en lévitation diamagnétique.
Apres un étalonnage des forces de rappel du puggnétigue, nous avons méme pu
déterminer les forces qui s’exercaient entre cestegmuorces de I'ordre de la dizaine de pN.
Ceci nous a permis de calculer la charge électigetade chaque microgoutte.

Nous avons vu que lintérét de la diélectrophorg&sside dans le fait de pouvoir
manipuler nos gouttes en lévitation sans aucuracbet sans rompre la lévitation. De plus la
diélectrophorese fonctionne par tension avec dagrébes et donc quasiment sans courant et
donc sans échauffement, ce qui est un atout ps@applications biologiques.

Pour résumer, nous avons non seulement démontséégalement testé :

- La possibilité de déplacer des gouttes d’eas dlair et des microbilles de latex dans
un milieu liquide le long de rainures magnétiques.

- La possibilité de manipuler des microbilles dagmétigues et super-
paramagnétiques dans un milieu liquide combinésaaaures magnétiques.

- La possibilité de manipuler des gouttes d’eaugdes dans I'air et de mesurer les
forces coulombiennes, permettant par calcul de &ola/charge des gouttes.

Ces travaux démontrent clairement l'intérét de combiau sein d’'un microsysteme, la
lévitation diamagnétique et l'actionnement par etiélophorése pour des applications
biologiques, chimiques ou médicales. Elles ouvdéintéressantes perspectives qu'il restera a
développer.

2- Perspectives :

L'une des difficultés majeure de ces recherchedasilgvitation, est la difficulté de
générer de maniere propre et répétitive des micttgpisans vitesse initiale. Or, lors des
essais présentés au chapitre 1V, nous avons céngtgt se produisait un phénomene par
ailleurs bien connu : la condensation. En effats lde nos essais sur le macro-aimant de Ch.
Jeandey, pour limiter I'évaporation trop rapide desittes en lévitation nous avons saturé
'atmospheére en utilisant une éponge imbibée deaplacée au bord du puits de lévitation.
Lors d’'un simple essai, on a vu se former de minkesc gouttes d’eau immeédiatement
€jectées du puits. Nous supposons que ces goudgtderment par nucléation sur des
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poussiéres en suspension, et sont ensuite éjetigrsts. Cette éjection pourrait étre due a la
« force magnétique » du puits trop importante g microgouttes qui sont nettement plus
petites que celles générées par notre buse piénidle. Il serait trés intéressant de parvenir
a contréler ce phénomene pour générer des micregopetites et sans vitesse initiale ; en
utilisant des réseaux de micro-aimants qui ontfdes plus faibles, on peut espérer que la
formation par condensation de gouttes immobilesssguétre contrdlée pour une mise en
|évitation sans que les gouttes ne soient éjectées.

Ces travaux ne portaient clairement pas sur laai®phorése, phénomene complexe,
bien étudiée par ailleurs. Dans la poursuite de tcagaux, il pourrait étre intéressant
d’approfondir les calculs afin de vérifier que fesces générées ne rompent pas la stabilité de
la goutte ni la lévitation. Si I'on fait des chadi@chnologiques et topologiques différents, il
faudra également calculer ce qui se passe si rnlagens les électrodes directement sur les
aimants ou sous les aimants, et éventuellementndié&r la couche d’isolant entre les
électrodes et les aimants.

Avoir démontré la faisabilité de diriger des hillediamagnétiques ou super-
paramagnétiques avec des électrodes est un prpaserCependant, seule la possibilité de
stopper ces billes a été expérimentée. Or, noausaguvrent la porte & de nombreuses autres
possibilités. Comme par exemple la possibilitéadeefdévier les billes d’'une ligne d’aimant a
une autre ou encore réaliser un « aiguillage ».té&owees fonctions restent a tester. Des
électrodes ont d’ailleurs été dessinées dans ce; stles sont décrites dans la partie 3-4 du
chapitre Ill. Le test de ces différentes fonctigmsmettrait de confirmer le grand intérét de
combiner lévitation diamagnétique et diélectropkeret, ainsi, d’ouvrir la voie de Lab-On-
Chips plus complexes.
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