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Résumé - Nous avons développé une modélisation thermiquia déponse du "fil chaud" en
régime périodique basée sur l'utilisation de patesaéadimensionnés. La thermo-dépendance de la
résistance électrique du fil génére des composdraasroniques de la fréequence fondamentale du
courant d'excitation. La réponse harmonique adguence triple @) a été utilisée sur des alliages de
NiTi dopés au Ga par implantation ionique pour osele changement de conductivité thermique
lors de la transition de phase martensite-austdmitesuperposition d'un courant alternaiifsur une
composante continudc génere quant a elle une contribution sur la sexdratmonique @) qui
s'ajoute a la faible et constante contributiora@Ge cas de figure a été mis en ceuvre lors ddysna
microthermique du processus de fusion dans un polym

Nomenclature

F(f), facteur de forme T températurek

G, conductance thermiquev.K" Symboles grec

f fc fréquence, f de coupurelz p  résistivité électriquart.s’
I intensité du courang w,  pulsationrad.s

I Y2 longueur de la sondem Indices et exposants

P puissance dissipew. ac, dc, courants ac, dc

rp  rayon de la sondgim @ 2¢ ... #™harmonique

V(t) tensionV ', valeur moyenne

1. Introduction

La technique du fil chaud est utilisée depuis lengis en anémométrie et la théorie
associée a une excitation en courant contday €st bien établie [1, 2]. Le regain d'intérét
relativement récent lie a ce capteur s’expliquelesrpossibilités qu’offre la mise en ceuvre
en régime moduléaf) d’'une détection de 1a®*3° harmonique et par le fait que la sonde
constitue a la fois la source de chaleur et/ouéateur de température. La micro-sonde
thermique de type Wollaston (ThP) est constituge fil de platine rhodium (PtRh) mince, de
longueur 2=200um et de diametrer@=5 um, partiellement replié et parcouru par un courant
de faible intensité. La sonde résistive est aseo@iéin AFM modifié pour la microscopie
thermique a balayage (SThM) [3, 4] et pour I'aralyscro-thermique (micro-TA) a I'échelle
locale [5]. Ainsi, parallelement a la caractérigatide I'état de surface de I'échantillon
analysé, ces associations permettent d’accéderlelgmemier cas a une information liée a la
conductivité thermique de I'échantillon et dansskrond, a la réponse thermoélastique de
celui-ci répondant a une sollicitation thermiquediisée.



Lorsque la sonde ThP est alimentée en couractdf) et dans l'approximation des
courants 4c) faibles modulés a la fréqueneg la tension résultante aux bornes du fil est la
combinaison de plusieurs composantes harmoniquesréguences &) 2w, 3w [6, 7]. En
pratique, la premiere harmonique est généralenmrentlée par I'équilibrage d’un pont (passif
ou actif) dans la mesure ou elle ne dépend quéfadnt de la température. Cependant, cette
harmonique peut toutefois étre utilisée pour madareomposantec de la température, par
exemple en Micro-TA. Davantage de composantesweetd 5w, peuvent éventuellement
participer a la construction du signal pour deguwed élevées du courant. Lorsque I'excitation
en courant ne possede pas de composante contmntempérature du fil oscille aa® et
seules les harmoniques de rangs impairs compasé&mdion a travers le fil [8, 9, 10, 11].

Pour illustrer ces deux approches thermiques, moésentons tout d'abord, I'étude par
microscopie thermique (SThM) couplée a une détedimchrone a@[12] d'une transition
de phase structurelle indépendante de la tempérapuis, l'analyse microthermique du
processus de transition vitreuse dans un polymerecansidérant les changements de
température induits par I'application d'un couraontinu (i) superposé a la composante
alternative &c) et en détectant les différentes composantes hmagues du signal.

2. Geénération du signal électrique

Le modele de la sonde développé par ailleurs [Il8famélioré. La sonde est assimilée a
une ailette non idéale de longuéufixée par I'une de ses extrémités a un mur d’smie
thermique finie. Le profil de températuéx,f) s’établissanie long du fil, dépend de la
puissance électrique d’amplituég imposée dans le fil et de la fréquence de modulaties
solutions sont exprimées sous la forme d’'un fackduf)=A4x,f)/& représentant le profil de
température adimensionnée le long du demi-fil. ToareF(x,f)<1, la température maximale
&=(Po/2)/IG, n'est jamais atteinteG, = kps/l est la conductance thermique du demi-fil en
modedc dans la direction axiale. On suppose que les stgpgda fil agissent comme des puits
thermiques idéaux, ce qui simplifie considérablemgexpression deF(x,f). Pour la
génération de signal électrique, la températurenegennée sur la longueur du fil.

Dans le domaine de fréquences étudiéf) peut étre décrit par la fonction de transfert
d'un filtre passe-bas [13] ayant une fréquenceod@ure thermique effectivie. Deux modes
distincts apparaissent: le mode isotherme (f)<sf. et le mode adiabatique (A) fs¢ f.. Des
mesures de propriétés thermophysiques locales musgibles dans le mode (I) (a basse
fréquence), otF est indépendant de la fréquence. Dans le modd'éfAjplitude dépend de la
fréequence en I/ et ne contient pas d’'informations relatives a lauilon. Dans la région de
transition (I/A) quand = f;, la phase est sensible a I'admittance thermiquee é& sonde et
I’échantillon, localisée au niveau de I'apex.

Si I'on superpose une composante continue du co(dern constante, a une composante
alternative &c) d’amplitude constante, dans le rappprtlyo/laco, ON peut alors écrire :

1 (t) = 1 aol77 +sin(ct)] 1)
Le fil posséde une résistivité électrigagdépendant de la température selon la relation :
loel (X,t) = IOeIO [1+ rIele(x! f ,t)] (2)

La puissanc®(t)=1%(t)R(t) dissipée dans I'ensemble du fil de longudus’&crit :

P(t) = | Z(t)f [ u(x1)dx = 28,G, 7+ Sin@h)]*[L+ 1, 6(f ,1)] (3)



ou 6,G, = p..l1 2, /s. La dépendance en température du terme de sourchaleur est

responsable de la génération d’harmoniques. D'gatre I'augmentation de température du
fil est produite par la puissanB¢t) et peut étre approchée par la relation la suevant

6(f.,t) ={[ P(t)/2)/G }F(f) = (f.t) +1,67(f 1) (4)

ot 8 (f,1) = G[n +sin(@)]?F(f) est lexpression de la température a faible cduraa

variation de température module la valeur de lsta&sceR. dans les mémes proportions que
la résistivité I'est. Par suite, il vient pour Ension mesurée aux bornes de la sonde :

V(1) = LOR, (1) = | oRyo[7 +Sin@)][1+1,6 (f,8) +126 (f,1)] (5)

On obtient ainsi une réponse en tension compoua@tcomposante continue et plusieurs
harmoniques : V(1)=VotVi)+Vo(1)+V3 1) +Va () +Vs(t). Les amplitudes des
harmonique¥/,, (N=2, 3, 4et5) dépendent du groupement de parameétres suivant :

lacoRei0BoTa = 2Cy (1ol /9)* €t 1, ReoBaTat = 2C35 (1 0l 19)° 1 Py (6)

ac0

et peuvent étre décrites de la fagon suivante :

Vool 1) 230G, (1l P 1+ ACH] F ()
avec A(f) =5(2p2 +1)(C,, /30,)(1 .l / P F(F) 7)

aco

Vv, (f)= @W/2C, (I, /s)3[1+§(f)] F(f)

avecB(f) =5(27% +1/4)C,, 1 py)(1 .ol / S F () 8)
Vo (£)2 = U2(E7/ pg)"*Cy (1l 19)2F (£) 9)
Vi (F)M2 = (/2)(20,)2Cyy (1 ol /9)**F () (10)

ol Cy= eicTelks €St UNe constante liée au matériau constituailtdedn définit un facteur de
performanceEn raison de la présence du facteur de fd®ffe , ces expressions sont valides
sur I'ensemble du spectre en fréquence. Chaquedmige est proportionnelle a I'amplitude
de la températur@c via F(f)ou F(f)?et peut &tre mesurée séparément par détection

synchrone. Les termes correctif8( f) et B(f) qui n’apparaissent qu’a intensité de courant

élevée, dépendent directement du factEqrf ), traduisant dans le mode (I), une influence
maximale mais indépendante de la frequence suhdemoniquesVy{ ) et Vi { ). Au
contraire, les termeg\(f) et B(f) peuvent étre négligés dans le mode (A) pour dateha

fréquences. Il apparait enfin, dans I'approximatit@s faibles courants, que les amplitudes
des harmoniques peuvent étre ramenées a des egpsasisls simples :

Voo () =31C,, (1ol 19)°F () (11)
Vo, (F) = W2)C,, (1 4l /9)*F () (12)
V,, (f)=0etV, (f)=0 (13)

ou seule la composanig, f) subsiste dans le cas d’'une excitatampure.



3. Mesures SThM dépendantes de la température.

3.1. Etudes des transitions de phase dans les alliage&m-structurés

L'échantillon, un alliage a mémoire de forme deetWiTi polycristallin microstructuré
[14, 15], est soumis a difféerentes conditions dep&rature allant de I'ambiante a 100°C,
passant ainsi par une transition de phase strlletude type martensite-austéniteLa
modulation de température de la sonde ThP esbdird' de quelques degrés. Sur la Figure 1,
les variations des valeurs d’amplitude et de phelxées dans les zones traitées - carrés de
10 um de coté usinés par impact de faisceaux d'gaibum Ga focalisés (FIB) - sont
partiellement dues aux changements de propriét@ésnihues générés par l'implantation
d'ions Ga dans les zones sub-surfaciques consglézés régions de conductivité thermique
bien supérieure a celle du Niga =35 WnK™), sont choisies comme références pour la
procédure de normalisation des sign&ux Les valeurs mesurées font I'objet d’une seconde
normalisation en rapportant les mesures prisesl@0°C a celles effectuées a T ambiante.
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Figure 1 : (A) Amplitudes etg) Phases dusignal fondamental @) mesuré a 340 Hz
(fluence : 18 at.cn? , image de 14m x 14um).
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Figure 2a : Amplitudes de I'harmoniqueJ3 Figure 2b : Phases de I'harmoniqueu3.es
Les lignes représentent les valeurs théoriques.lignes représentent les valeurs théorique.

Dans la Figure 2, le trés faible changement d’atugiéi observable d&V,= -1.75% ainsi
que la variation de phase maxim#i¢,=0.60" résultent de la transition de phase étudiée
(cercles). Ces valeurs, combinées a la calibratienla sonde, permettent d’estimer les
conductivités thermiques du matériau avant et aprésnsition Kma=12.6:1.0 Wm'K™ (&
Tamp) €t KaustKmart3.060.2 Wm'K™ (& T=100° C). Ces résultats sont en accord avec les
données publiées dans la littérature [16, 17].



3.2. Analyse Micro-Thermique couplée aux techniques de esures a et 3w

L'interaction entre les bio-polyméres présents dares paroi végétale et I'eau résiduelle,
peut étre étudiée via la transition vitreuse delaine, constituant polymere majeur des fibres
de lignocelluloses [18, 19]. En premiere approciueis avons réalisé des mesures statiques a
2w et 3wsur du polystyréne (PS), échantillon plus académi@vec et sans la composante
dc. Les résultats dwet 3wmesurés courant continu variable, additionné a un couaarte
faible amplitude, sont montrés sur la Figure 3.
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Figure 3a : amplitudes normalisées a2t Figure 3b : phases normalisées a&t 3w
3wpour du polystyrené/y=0... 5 V.) pour du polystyréné/,.=0.2 V & 1,66 kHz)

L’évolution des signaux est modifiée a partir d@ #W de puissance dissipée par la sonde
ThP. Ce changement correspond a la températurei@ssd la transition vitreuse du PS de
I'ordre de 90°C. Les variations sont similairesedles obtenues avec un Analyseur Micro-
Thermigue (modulation a 5 kHz et taux de balayag&@K/min) [16].
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Figure 4a : amplitudes reduites {yVa.) Figure 4b : phases pour le polystyréng V
pour le polystyrene, avega& 0 V variable : Vi =0... 5V & 10 Hz et 166 Hz.

Les mesures par DSC modulée révelent des phénontémesiques dépendants de la
fréquence, aussi nous avons testé une autre coatiigu ouVy. = 0 V. Par l'augmentation
progressive mais par palier de I'amplitudevde la température maximum lors d’'une période
temporelle, approche et finalement surpasse celéadransition vitreuse, pour de courts
intervalles de temps durant chaque cycle. Le sigreeuré représente la réponse thermique de



I'échantillon moyennée sur un grand nombre de sydla Figure 4 montre I'évolution du
signal a3w pour une alimentatioac croissante. Les courbes d’amplitude réduites BA @t
166 Hz sont similaires a celles de la Figure 3 miea 1,66 kHz. La températufg est la
encore atteinte pour une puissance dissipée voidme4,0 mW. Une caractéristique
intéressante des courbes de phase apparait deas. déaugmentation de phase a 166 IHg (
mode proche de)fest conforme au modele et a la fonction de teahste type passe-bas. Or,
a 10 Hz (mode), les valeurs de phases expérimentales diminuerg qu’elles sont sensées
étre insensibles aux échanges de chaleur avecatiglibn. Ainsi I'on peut considérer la
possibilité que cet effet puisse étre lié a laditaon vitreuse. Il n'est par ailleurs pas exclu
que la diminution d'amplitude du signal observéesda région de transitioW/f) contienne
aussi une contribution liée au changement du corgaade/échantillon en raison de
I'amollissement du PS au voisinage deTlg. Ce phénoméne augmente la conductance
thermique apparente de I'échantillon de méme quiedmence de coupure effectifeede la
sonde ThP. Cependant, les variations associéespaase du signal ne peuvent pas étre
simplement expliquées par ce mécanisme.

Références

[1] Lomas, C.G.Fundamentals of hot wire anemome@ambridge Univ. Press, Cambridge 1986.
[2] Bruun, H.H.,Hot Wire AnemometryOxford Univ. Press, Oxford, 1995.
[3] Majumdar, A., Annu. Rev. Mater. Sci., 29, 505, (29

[4] Shi, L., and Majumdar, A.Micro-Nano Scale Thermal Imaging Using Scanning dero
Microscopy, in Applied Scanning Probe Methddsds. Bhushan, B., Fuchs, H., and Hosaka, S.,
Springer, Heidelberg, (2004), p. 327.

[5] Pollock, H.M., and Hammiche, A., J. Phys. D: Agphys. 34, R23, (2001).

[6] Moon, I., Androsch, R., Chen, W., and Wunderlich, B Thermal Analysis and Calorimetry 59,
187, (2000).

[7] Dames, C., and Chen, G., Rev. Sci. Instrum. 769024(2005).

[8] Fiege, G.B.M., Altes A., Heiderhoff R., and BalklLLJ.Phys.D: Appl. Phys. 32, L13, (1999).
[9] Volz, S., Feng, X., Fuentes, C., Guérin, P., ardida, Int. J. Thermophys. 23, 1645, (2002).
[10] Altes, A. Heiderhoff, R., and Balk, L.J., J. Phigs.Appl. Phys. 37, 952, (2004).

[11] Lefevre, S., and Volz, S., Rev. Sci. Instrum. 78701, (2005).

[12] Cahill, D.G., and Pohl, R.G., Phys. Rev. B35, 44&287).

[13] M. Chirtoc, X. Filip, J.F. Henry, J.S. Antoniow, Chirtoc, D. Dietzel, R. Meckenstock and J.
Pelzl, Superlattices and Microstructures, 35, 826804).

[14] Chirtoc, M., Gibkes, J., Wernhardt, R., Pelzlahd Wieck, A.D., J. Appl. Phys. (submitted).

[15] Gibkes, J., Chirtoc, M., Antoniow, J. S., Wernhart, and Pelzl, Europ. Phys. J., Special
Topics, 153, 151, (2008).

[16] Terada, Y., Ohkubo, K., Nakagawa, K., Mohori, d&uzuki, T., Intermetallics 3, 347, (1995).
[17] Goodfellow Cambridge Ltd., Catalogueww.goodfellow.com
[18] Bouajila, J., Limare, A., Joly, C., Dole, P., PobmniEngn. Sci., 45, 809, (2005).

[19] Le Digabel, F., Boquillon, N., Dole, P., Monties,, Bwverous, L., J. Appl. Polymer Sci. 93, 428,
(2004).




