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Résumé

Resume
Microfluidique sur support souple et étirable

Les matériaux élastoméres hyperélastiques offremt domaines
des capteurs, des antennes radio fréquences etoftebots de nouvelles
opportunités en termes de déformabilité. Le buteddravail est d’étudier
un matériau élastomere hyperélastique appelé Eceflele I'intégrer a des
systémes microfluidiques en exploitant ses carestiques mécaniques par-
ticulieres.

Dans un premier temps, les propriétés mécaniqueseduaatériau
ont été caractérisées par des expériences de agasfimembranaires. Par
la suite des outils de modélisation mécanique baséde modeéle phéno-
ménologique de Mooney-Rivlin ont été étudiés efdéd. Deux exemples
d’applications ont été développés.

Une premiere famille de systéme concerne des ueptee
grandes déformations. Ces capteurs électro fluemBgoombinent les pro-
priétés hyperélastiques de I'Ecoflex et les pragséélectriques du galins-
tan qui est un métal liquide a température amkiantne résistance élec-
trique est formée par un canal moulé dans I'Ecoé¢xempli du liquide
conducteur. Une déformation du capteur induit urcdification de la géo-
métrie du canal et donc une variation de résistabee caractérisations ré-
alisées sur ces capteurs ont montré leur capaciésurer des étirements
trés importants avec un comportement réversibleaas rupture de contact
électrique. Des taux d’élongation de 300 %, entxatrune variation de ré-
sistance de 700% ont ainsi été obtenus. Les @suuivant la géométrie
des capteurs sont discutés en utilisant des cdeilsiodélisations.

La deuxiéme famille de systeme concerne les Ebies sur
puce avec la fabrication de réservoirs déformalpesivant étre intégrés a
des composants fluidiques. Inspirés des testsodéflage membranaire,
ces réservoirs peuvent embarquer des volumes akmjuelques dizaines
de microlitres a quelques millilitres de réactifait en ayant un encombre-
ment minimum. L’élasticité des membranes permepssuriser naturel-
lement le réservoir et une méthode simple de démeate la forme du ré-
servoir permet de connaitre a tout moment le volumerne de celui-ci.
Couplés a un systéme de vannes pneumatigues, ses/oés permettent
d’injecter précisément un volume de fluide dansréseau microfluidique.
Différents exemples de composants ont été dévekpgléant du réservoir
simple pour les caractérisations, a des cartegiatés plusieurs réservoirs
en vue d’effectuer des protocoles complexes, telditution programmable
ou un test ELISA.
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Abstract

Abstract

Flexible and stretchable microfluidics

Mechanical properties of hyperelastic elastomesigie new op-
portunities to captors, radio frequencies antenaad soft robots. This
work is focused on the study of a hyperelastic matealled Ecoflex and
on its integration in microfluidic systems using i&xceptional mechanical
properties.

First, material’s mechanical properties were inigegted during
membrane blowing experiments. Simulations basetherphenomenologi-
cal model of Mooney-Rivlin were developed and vatat. These results
were useful to the development of two applications.

First application of hyperelastic system is an egkmion sensor.
Electro fluidic sensors combine Ecoflex’s hyperéaproperties and Ga-
linstan’s electrical properties. Galinstan is a aflat alloy which is liquid
at room temperature. A microchannel molded in thestemer and filled
with the liquid metal form an electrical resistan&ensor’'s deformation
induces a geometrical change into the channel hacktore a variation of
the electrical resistance. Characterization testopmed on these sensors
showed capabilities to measure large elongatiorns r@versibly without
loss of electrical contact. An elongation of thesa&’s length by a factor 4
involves an increase of the electrical resistangealfactor 8 providing a
good sensibility of the system. Results accordimghte sensor’'s geometry
are discussed using simulation tools, analyticatigtand experimental da-
ta.

Second application is the development of hyperagastservoirs
integrated into microfluidic cards. Inspired fronembrane blowing tests,
they are able to store volumes from few microlitersnilliliters of reagents
without taking too much place on the microfluidiards’ surface. Mem-
branes’ elasticity naturally pressurizes the resgrwhen it is filled and a
simple optical edge detection method gives therirgkevolume in real time.
Combined with pneumatic valves these reservoirecinprecise volumes
into a microfluidic network. Different microfluidicsystems were devel-
oped, a simple reservoir with two valves for the@tterizations and cards
with multiple reservoirs to realize complex prottetike on demand dilu-
tion or automated ELISA test.
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Introduction générale

Introduction générale

La microfluidique est la discipline scientifiqueictudie les écou-
lements de fluides a I'échelle des petits volumgse{ques microlitres et
inférieurs) dans des géométries confinées de dimesagypiquement infé-
rieures a la centaine de micrometres. Elle s’ediefoent développée de-
puis 30 ans. Ce domaine de recherche a de nomlsreypgdications parmi
lesquelles le développement de puces réalisantamedyses de fluides
complexes, de sang ou de gaz. Cette technologiergpme nombreux
avantages : faibles quantités de réactifs nécessaieproductibilité, auto-
matisation, bonne capacité de détection et de aéipar réduction des
colts de fabrication et du temps d’analyse sontedesgnples. Ces critéres
sont particulierement avantageux dans des appbicatd’analyse et de dia-
gnostic et ils ont été a l'origine du développemeert laboratoires sur
puce.

Dans la plupart des cas, le développement d'unésystmicro-
fluidique nécessite de trouver une bonne adéquatitne le matériau qui
servira a définir les microcanaux et la méthoddadeication qui sera utili-
sée pour le mettre en forme. Les propriétés physiimiques du matériau
devront étre choisies pour étre compatible avecstdgants, les analytes
utilisés ainsi que les conditions opératoires weltpie la température, la
pression ou encore la nécessité d'un matériau peaest.

Au début de la microfluidique les matériaux utiBsétaient prin-
cipalement issus de la microélectronique commaélieilsm et le verre par
exemple. Le colt de mise en ceuvre de ces matédsiugependant un in-
convénient important. lls sont utilisés aujourd’hudur des applications
spécialisées nécessitant une bonne stabilité chienay thermique, des di-
mensions précises (nanofluidique par exemple [11) kintégration
d’électrodes (électromouillage [2] ou diélectropése [3]). L'émergence
de matériaux polymeéres (polydiméthylsiloxane pagraple, également ap-
pelé PDMS) et de thermoplastiques comme le polyiadtylate de me-
thyle) (PMMA) ou le cyclic olefin copolymer (COC)ffoe de nouvelles
possibilités de développements. Ces matériaux pentcodteux, facile a
mettre en forme par moulage ou par usinage, offuer@ large palette de
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Introduction générale

propriétés physico-chimiques (résistance aux sdab/amganiques, acides,
bases...) et possedent des propriétés compatibles e analyse en op-
tigue (transparence, faible autofluorescence...). applications pour les
systémes d’analyses étant en général a usage upifjaéin d’éviter toute

contamination entre deux échantillons, le faibldéitcet la facilité de mise
en forme de ces matériaux sont alors des avantaggsurs.

Dans le milieu académique le PDMS reste majoritagst em-
ployé car il permet de réaliser trés rapidement mtesotypes de puces mi-
crofluidiques et de changer facilement de desigrs Sropriétés de défor-
mation élastique réversible ont changé la maniérelévelopper des puces
microfluidiques. Elles ont permis l'intégration @#annes [5] qui offrent un
meilleur contréle spatial et temporel des écouleimen permettent de réa-
liser des analyses plus complexes.

Les récentes évolutions de la microfluidique ontsnein avant
I'intérét des matériaux souples et étirables prés#ndes capacités de dé-
formation élastique supérieures au PDMS avec dasgéktions supérieures
a 200 % de la taille initiale du systeme. L'utiliwen de ces matériaux qua-
lifiés d’hyperélastiques permet en effet d’'intégoes fonctions nouvelles
aux dispositifs microfluidiques et d'offrir de noeNes applications.
L’emploi des matériaux élastiques ayant fortemenfituencé la microflui-
dique, il est naturel de s’intéresser aux oppotéambffertes par ces maté-
riaux.

L'application emblématique de ceux-ci est le déppement par
I'équipe de G.Whitesides de soft-robots démonttants capacités de dé-
formation et de robustesse (Figure 1) [6].

Figure 1: Photographie d’un soft robot permettant dattraper des objets fragiles. Extrait de [6].

Cette application est détaillée plus largement danShapitre | -.
Un autre exemple d’application emblématique estnéopar la société Tac-
tus. Partant du constat que pour certaines persoflee malvoyants no-
tamment) I'interface proposée par les écrans extilest pas la plus adap-
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tée, la société propose un systeme microfluidiquégré au-dessus d'un
écran tactile et permettant sa mise en relief gfie 'usager puisse sentir

Dynamic microfiuidic layer Fluid pressure raises buttons

Figure 2 : En haut ; principe de fonctionnement dusystéme Tactus.La pression déforme un film élas
tique placé sur I'écran du smartphone, un relief aparait. En bas; phototgraphie du systeme lorsqu’il es
gonflé pour mettre en relief un clavier de saisieExtrait de [7].

des touches du bout des doigts (Figure 2) [7].

Cette solution permet de localiser les touches dhavier virtuel
sur un écran tactile et I'élasticité du matériauptoyé rend le systéme ré-
versible. Dans un objectif différent Mosadegh eli.cont utilisé un poly-
mére appelé Ecoflex pour déplacer un objet grate @formation d’'une
membrane hyperélastique sous la pression [8]. GHérehts exemples
montrent I'’énorme potentiel de ces matériaux danddmaine de la micro-
fluidique.

Ce mémoire a pour ambition de présenter les travagrés au
sein du Laboratoire BioChip et bioPackaging et @bdratoire de Biologie
et d’Architectures Microfluidiqgues du CEA-Leti enhecollaboration avec
I'Institut Curie et le LAAS CNRS.

L'idée originale du projet, inspirée par les avaagée la microé-
lectronique souple (Figure 3) [9], est de combioces nouveaux matériaux
polymeres hyperélastiques aux techniques de pnoagty de la microflui-
dique avec pour objectif de développer des systénmes/ants. Dans ce but
plusieurs bancs de caractérisation ont été spéaaie développés durant

antenna LED _strain gauge

temp. sensor == 0.5mm B — Smm

<4 detached
\ from skin

= 3mm

crumpled
circuit

wireless

Figure 3: Photographie d’un tatouage microélectronjue souple épousant les déformations de la peau.
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cette thése et sont présentés dans le Chapitré’un. de ces bancs a no-
tamment servi a la caractérisation d’'un matériapenglastique, I'Ecoflex
00-50. Caractérisation qui a permis d’évaluer denéthodes de modélisa-
tion détaillées dans le Chapitre Il -.

Ces matériaux aux capacités de déformation imptesasont tout
indiqués pour développer des capteurs portés spetaonne car ils peu-
vent se conformer aux mouvements de la peau. D& lplwombinaison de
ces nouveaux matériaux polyméres avec des alliaggalliques liquides a
température ambiante est particulierement avantelans ce contexte
pour réaliser des capteurs électrofluidiques. Rample 'emploi de ces al-
liages dans des canaux en PDMS a conduit au dévetognt d’antennes
souples par So et coll. [10]. Ce type d’applicat@est complexifié [11] et
diversifié depuis pour permettre le développemenund capteur
d’élongation sans fil [12] ou d’'un capteur port& $a personne [13]. Sui-
vant cette philosophie nous avons développé uneilltarde capteurs
d’élongation électrofluidiques pouvant supporter tdés importantes dé-
formations sans dommages ou arrét de la mesure.rhedélisation et leur
caractérisation sont présentées dans le Chapitre I

Une deuxieme application développée dans ce trawaiterne les
laboratoires sur puce. Les capacités de déformatemmatériaux hyperé-
lastiques peuvent en effet offrir de nouvelles Hohs de contrble de
fluides, supérieures a celles proposées par leerinak élastiques clas-
siques. Le composant microfluidique caractérisésdanChapitre IV - ap-
porte ainsi une solution pour I'actionnement dadés dans un laboratoire
sur puce. Deux applications issues de ce développemont présentées
dans le Chapitre V - et illustrent le potentielaecomposant.
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Introduction

Au cours de ce travail différents systemes ontdééeloppés avec
des matériaux novateurs dans le domaine de la fidlaue. Ces sys-
temes ont été assemblés et testés sur des banestdpécifiqguement déve-
loppés pour ce travail de thése. Dans ce chapittes mous proposons de
décrire plus en détails les matériaux utilisés, nesthodes d’assemblage
ainsi que les bancs instrumentaux de tests.

[.2 - Caractérisation d’'un matériau
hyperélastique : I'Ecoflex 00-50

I.2.a - PDMS et Ecoflex

Le PDMS et I'Ecoflex (Smooth-On Inc.) sont deux yrokres uti-
lisés pour le prototypage de composants microftiids. Le PDMS est lar-
gement utilisé dans de nombreux laboratoires daembe pour sa facilité
de mise en ceuvre, ses propriétés mécaniques, $idéquptique (transpa-
rent, faible autofluorescence), la possibilité daliser des motifs sub-
micrométriques complexes a I'aide d’une technigumepse de moulage, la
possibilité d'activer chimiguement sa surface poauire son adhérence
sur lui-méme ou des surfaces telles que la silicoe faible colt [14].

L’Ecoflex, dont la chimie se rapproche de celle RIDMS, a des
qualités communes avec ce dernier (mise en ceuessilplité de réalisa-
tion et de collage et faible colt) mais possededdgmcités d’étirement et
de flexibilité plus importantes. Par exemple I'&@ation de rupture est de
980 % pour I'Ecoflex 00-50 alors qu’elle est de 1®0 pour le PDMS
[15][16]. Il existe plusieurs références d’Ecofldant les propriétés méca-
niques difféerent Iégérement. Dans ce travail nomgsnsommes intéressés a
I’'Ecoflex 00-50. Il est appelé Ecoflex dans I'end#en de ce mémoire.
C’est un polymeére bi-composant. Les deux composantg meélangés a
masses égales puis le mélange est déposé sur ue pr@sentant les mo-
tifs souhaités. Le moule est alors placé sous lmehe a vide pour un dé-
gazage. La réticulation dure environ 4h a tempéeatimbiante [15]. Une
fois réticulé I'Ecoflex est démoulé puis préparaéuptiassemblage de mi-
crosystémes avant leur test. Il est possible dercdeux surfaces lisses en
Ecoflex I'une sur l'autre grace a un traitementfadique par plasma oxy-
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gene identique a celui utilisé pour le PDMS [170@W durant 1min, ATX
Products Inc.). Ce traitement surfacique permetletgant de coller
I'Ecoflex sur du verre ou méme du COC (Cyclo Olefiapolymer).

A I'origine I'Ecoflex est utilisé pour la fabricain de masque pour
le cinéma (Figure 1-1) mais depuis quelques anroéematériau est entré
dans les laboratoires de recherches et est upiliag développer des sys-
témes innovants.

Figure I-1 : Photographie de prothéses en siliconealisée pour le cinéma(Photographies extraites du sit
internet de Smooth-On Inc http://www.smooth-on.comPlatinum-Cure-Sili/c1115 1130/index.html)

L'équipe de G. Whitesides a ainsi mis au point de®ft robots »
pneumatiques en Ecoflex. Ces robots sont fabriguéside des techniques
de prototypage de la microfluidique : des canauaymatiques sont moulés
dans I'Ecoflex et refermés avec un matériau plggle (PDMS ou Ecoflex
renfermant une feuille de tissu en polyester) [Grsque les canaux sont
pressurisés le robot se déforme et cette défoomadst influencée par la
différence de capacité d’étirement des matérialicdflex étant le plus
souple et étirable c’est lui qui va se déformeplies (Figure I-2). En jouant
sur l'architecture des canaux et sur la rigidité deatériaux il est possible
d’orienter la déformation selon les fonctions dbob

Figure 1-2 : Différents empilements technologiquegsormant un réseau pneumatique.A gauche le résea
est entierement en Ecoflex (E), c’est alors la fada plus fine qui se déforme. Au centre le réseauopsed
une face en PDMS (P), c’est alors la face Iglus étirable qui se déforme, celle en Ecoflex. Ardite une
feuille de polyester (F) est insérée dans une faea Ecoflex, elle la rigidifie et c’est donc I'autreface qui st
déforme le plus. Extrait de [6].
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A partir de ce principe différents soft robots @té développés :
une pince capable d’attraper des objets fragilgsyb quadripode capable
de se déplacer sous des obstacles [18] et de seufl@m[19]; un piston
pneumatique de 8,3 g capable de soulever une magsartante (1 kg)
[20] ou encore un tentacule dont la déformationpleimet de se conformer
a des objets complexes [21]. Ces robots ont laiqdatrité de pouvoir sai-
sir des objets fragiles car la contrainte qu’ilement sur eux est faible et
que I'Ecoflex s’adapte a la forme de ceux-ci. Ippartent aux robots tradi-
tionnels ainsi une nouveau moyen de saisie d’'oljps lls ont également
résistants aux dommages tels que des écrasemaijtsy2les piglres [24].
Une application plus surprenante concernant lauégtion des mains a été
mise au point & partir de ces robots [25].

Tout récemment I'Ecoflex a été utilisé pour la prema fois a
notre connaissance dans un laboratoire sur puced&et coll. ont déve-
loppé une puce reconfigurable avec un scellemerdrséble par compres-
sion en combinant PDMS et Ecoflex [26]. Dans cefpplication I’'Ecoflex
est utilisé pour ses propriétés mécaniques guypdéumettent de supporter de
fortes compressions et de grandes déformationsi(€ig3).

o Sealing
Fabrication via Compression
a
g € Microfluidic Network

— Silicone

Soft
. M. ,

‘
- il

_E_!i~l,ayer
Microfluidic Network

Figure 1-3 : Processus de fabrication d’'une puce hydride PDM%coflex et principe du scellement pa

compression.

a-b. Le moule avec le design souhaité est recouverEcoflex pour réticulation.

c. L’Ecoflex réticulé est recouvert de PDMS.

d-e. Une fois totalement réticulé le systéme estméulé et placé sur un substrat plat.

f. La puce est scellée par compression et les caxions fluidiques sont mises en place.

g. La puce est remplie de fluide.

h. Photographie du systéme de scellement par com@son.

i. Photographie d’un canal microfluidique scellé erempli de fluide. Aucune fuite n'apparait.
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Toujours dans I'esprit de développer des systemeterhent dé-
formables, certaines équipes ont travaillé surgyssemes électrofluidiques
utilisant avantageusement les propriétés mécanigige$' Ecoflex. Ainsi
Kubo et coll. ont mis au point une antenne radigfignce déformable en
utilisant du PDMS, de I'Ecoflex et un métal liquidetempérature ambiante
appelé EGaln [16] (Figure 1-4). Cette antenne pidte étirée et voir sa fré-
guence de résonnance changer. Elle est capablepporier des élonga-
tions supérieures a plus de deux fois sa taillgal@. Huang et coll. ont eux
aussi développé une antenne déformable en utilidant’'Ecoflex et un
autre métal liquide a température ambiante, leng&din. Leur objectif est
de réaliser une antenne portative qui permet dectiét le mouvement du
corps humain a I'aide d’un dispositif portable séihet autonome [27].

Ecoflex
Side View % 200 pm
Antenna Antenna
branch 1 branch 2
. SMA ) .
EGaln PDMS ST Epmya/dhcsuc:s
Top View * 3mm

325 mm

PDMS EGaln Ecoflex § § ¥ To coaxial cable
Figure I-4 : Schémas et photographie d’une antennbipolaire hybride en Ecoflex, PDMS et Egaln.Cette
antenne peut supporter de tres forts étirements sansubir de dommages importants. Extrait de [16].

Les principales propriétés de I'Ecoflex utiles al&veloppements
de systemes innovants sont résumées dans le tat@zant (voir Annexes

let2):
Propriétés de I'Ecoflex 00-50
Module de Young 220 kPa
Dureté Shore 00-50 (limite entre ultra mou et mou)
Elongation de rupture 980 %
Force diélectrique > 350 V/mm
Température d'utilisation -19°C a 232°C

Il existe différentes méthodes de caractérisatiodramique des
matériaux. La compression, I'élongation uniaxial28]] I’élongation
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biaxiale [29] ou encore le soufflage [30]. C'estteederniére méthode qui
est utilisée dans ce travail pour étudier le cortgroent de I'Ecoflex lors-

gu'il est soumis a une contrainte. Nous suivondéformation d’'une mem-

brane soumise a une pression. Pour cela un bamnestia été développé et
usiné au sein du laboratoire. Ce banc de test@aposé d’'un mécanisme
de maintien de la membrane placée au-dessus dheerge, d'un systeme
de mise en pression et une caméra pour enregddieimages de la mem-
brane déformée.

I.2.b - Fabrication de la membrane en Ecoflex

Les membranes testées sur ce banc ont été fabsigugartir des
deux composants de I'Ecoflex. Ceux-ci sont mélamyésasse é€gale avant
d’étre versés sur un support plan qui peut étrevafer en silicium ou une
boite de Petri en fonction de I'épaisseur de memdrsouhaitée. Pour ob-
tenir une membrane d’épaisseur 300 pm le wafeplesg sur une tournette
et le mélange d’Ecoflex est étalé par rotation @d& 3000 rpm en 10 sec).
Pour une membrane plus épaisse (entre 1 et 2 mmjélange est versé
dans une boite de pétri et I'épaisseur est mesaes réticulation.
L’ensemble est ensuite placé dans une cloche a afote d’éliminer les
bulles de gaz présentes dans le mélange. Il esddaiinsi a réticuler pen-
dant 4h a température ambiante. Une fois solidié@stomére est découpé
en forme de disque, décollé de son support et @dacée banc de test pour
étre caractérisé.

I.2.c - Banc de caractérisation

Chambre de mise en pression et maintien de la membrane
Pour déformer la membrane il nous faut imposer pnession sous

celle-ci. Cette pression doit étre établie dans eneeinte hermétiquement
fermée par la membrane. Cette enceinte de formadiydue de 20 mm de
diameétre et de 26 mm de hauteur a été usinée dempiace d’aluminium.

Elle posséde une ouverture sur le c6té qui perraetathnecter un généra-
teur de pression. Le sommet est ouvert et accuksllmembrane. Celle-ci
est maintenue en place lors du test par une bagsiignnée au-dessus
d’elle et est vissée au support. Cette bague pedgatement de garantir
I'’étanchéité de I'enceinte et prévient les éveraslfuites qui peuvent
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fausser les tests. La Figure I-5 présente cetteipte et la bague de main-
tien.

Figure 1-5 : Photo de I'enceinte de test de soufftee. La membrane est placée adessus du joint (a) pui
I'anneau de maintien (b) est vissé au support. Laoninexion (c) est reliée au générateur de pression.

La pression permettant de déformer la membranegésérée a
I'aide d’'un MFCS de la marque Fluigent qui permétghoser une pression
comprise entre 0 et 1bar. Ce générateur de pregsbdirectement relié a
I'enceinte de mise en pression.

Caméra
Une caméra est placée sur le c6té du banc de fiastie@ pouvoir
observer le profil de la membrane déformée et adgistrer des images
(Figure 1-6). Celles-ci sont ensuite analysées poesurer la déformation

et étudier le comportement du matériau lorsqu’it @sumis a une con-
trainte.

Membrane
déformée

Enceinte
pressurisée

Générateur
de Pression

Figure 1-6 : Schéma du banc de test de soufflage slenembranes en EcoflexLa caméra filme le profil de
la membrane déformée.

I.2.d - Conclusion

Ce banc de test est utilisé pour caractériser fmrdeation de
I'Ecoflex ainsi que pour valider les résultats issie difféerentes méthodes
de modélisation. Tous les résultats de ces caiaatéons sont présentés
dans le Chapitre II -.
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I.3 - Capteurs d’élongation hyperélastiques

Les capteurs d’élongations développés dans ceiln@gosent sur
un canal microfluidique moulé dans un matériaudrgpastique et rempli
par un liquide conducteur qui forme une résistaéleetrique. Lorsque le
systéme est étiré le canal microfluidique se dé&eh sa résistance élec-
trique varie. C’est cette résistance qui, une foessurée, permettra de re-
monter a la déformation du systeme.

Dans cette étude le matériau hyperélastique camastitle corps du
capteur est I'Ecoflex 00-50 et le liquide conducteamplissant le canal est
du galinstan. Le processus de moulage des canaus di&coflex,
'assemblage des capteurs et leur packaging soatitdédans les para-
graphes suivants.

I.3.a - Qu’est-ce que le galinstan ?

Le galinstan est un alliage formé de 68,5% de gai)ide 21,5%
d’indium et de 10% d’étain. Il a la particularité&tre liquide a température
ambiante avec une température de fusion de -196€ Annexe 3). Cette
caractéristique est intéressante pour les systé@texdrofluidiques défor-
mables car du fait de son état liquide, le Galinsp@rmet de connecter
électriguement des composants soumis a d'imporsactatraintes ou dé-
formations, alors que des systemes classiques daeg®mn (« nappes »
souples ou fils de connexion métalliques) atteifedraleur point de rup-
ture. Ses avantages sont une bonne conductivitdrigiee (3.16x10 S/m
soit environ seulement 20 fois moins que le cuiveelune faible toxicité.
Son inconvénient majeur est le fait que sa surkioryde tres rapidement
au contact de I'air formant une couche solide [8ijt comme I'EGaln un
autre alliage a base de gallium et d’indium [32¢ toeur du matériau lui
reste liquide. Des travaux de recherches ont peduigléfinir des condi-
tions d’utilisation qui préviennent I'oxydation djalinstan. Ainsi travailler
sous atmosphére inerte [33] ou en présence d’'uhdieo aqueuse [34].
D’autres travaux ont méme mené au développement dystéme micro-
fluidique réduisant le galinstan oxydé a I'aide ate chlorhydrique [35].
Ce phénoméne d’oxydation constitue un inconvénpart rapport au mer-
cure. Cependant le mercure est a proscrire enrraiesa toxicité.
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Outre son utilisation dans le domaine des antemag$oélec-
triques et des capteurs électrofluidiques (qui sddrdés plus précisément
dans Chapitre Il -) cet alliage liquide a permisdteveloppement d’une mi-
croseringue capable d’injecter des femtolitres wpiitle (Knoblauch et
coll. [36]) ou d'un mécanisme de conversion énergiécanique/énergie
électrique intégré dans un systéme microfluidiggeupenkin et coll. [37]).

Dans nos travaux c’est la capacité du galinstaccrmpagner la
déformation d’'un canal sans perte de contact étperqui nous a intéres-
sée.

Figure 1-7 : Photo d’un canal en Ecoflex rempli degalinstan.

I.3.b - Fabrication et assemblage de capteurs électrofluidiques

Design et usinage des moules

Le moule servant a mettre en forme le canal miaidiue est
dessiné a 'aide du logiciel Draftsight. La forméngrale des micro-canaux
est un serpentin (Figure 1-8) avec différentes digiens (largeur de 100 ou
200um). A partir du dessin informatique le moulé #sné dans un bloc de
laiton & l'aide d’'une fraiseuse (Minitech Machinargilisée a I'Institut Cu-
rie). Les canaux sont en relief positif et leur teaw est de 100um. La sur-
face du moule est lissée pour que la rugositéleqgitus faible possible car
nous souhaitons que le polymére moulé dessuseaqituk lisse possible et
se décolle facilement.

Figure 1-8 : Photo du moule en laiton zoomée sur la partie quimprimera le canal microdluidique dans le
matériau hyper-élastique. Le canal mesure 200pum darge.
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Mise en forme et assemblage de I’Ecoflex

La fabrication des capteurs se divise en plusiétapes : la réticu-
lation, I'assemblage et le remplissage.

Tout d’abord la réticulation des différentes piedescapteur. Les
deux composants de I'Ecoflex sont mélangés et dépbsés sur le moule.
Une partie du mélange est également déposée audfoné boite de pétri
afin d’obtenir une membrane plane en Ecoflex. Létdo@t le moule sont
alors placés dans une cloche a vide pendant 4h lpodégazage et la réti-
culation. Aprés ce temps de réticulation les piesest démoulées et dé-
coupées pour étre assemblées.

Les différentes piéces d’Ecoflex composant le capte
d’élongation sont assemblées grace a un collagepfama a oxygene
(100W durant 1 min). Dans un premier temps dessbbe PDMS sont col-
Iés au niveau de I'entrée et de la sortie du camalofluidique. Ces blocs
servent par la suite a maintenir mécaniquementdemectiques fluidiques
et électriques. Les entrées et sorties du canatoftiédique sont percées
(Imm de diametre) au travers de ces blocs de PDivtig € Ecoflex. Pour
sceller le canal microfluidique la membrane planeBeoflex est collée au
morceau d’Ecoflex moulé. Deux lames de verre de rosicope
(76x26x1mm) sont également collées par plasma atrémités du canal
microfluidique. Elles serviront a la préhension dapteur lors des tests
d’étirement. Pour finir la préparation du captesichnal microfluidique est
rempli de galinstan a l'aide d’'une seringue. Lamexion électrique entre
le capteur et les appareils de mesure externeasssirée par deux fils di-
rectement plongés dans le galinstan. Les difféeétapes de cet assem-
blage sont schématisées dans la Figure 1-9 avecphoéographie d’un
capteur assemblé et rempli de galinstan.

9 - B 2 h == Ecoflex

HE Moule

~
d) - - s PDMS

“H Verre
e) - H ! Bl Galinstan
=1 — Fils de

connexion

g)

Figure 1-9 : Gauche - Processus d’assemblage desptaurs d’élongation hyperélastique a) L'Ecoflex est réti-
culé sur un moulé pour donner forme au canal. b) Dex morceaux de PDMS sont collés aux extrémités dwa¢
nal. ¢) Les entrées et sorties sont percées.|ld canal est scellé par collage d’'une membrane plaren Ecoflex
e)Des lames de verres sont collées sous le capteuupée tenir durant les caractérisations. f) Le cana esi
rempli de galinstan a I'aide d’'une seringue. g) Leéils de connexion sont plongés dans le galinstan.

Droite - Photo d’'un capteur hyperélastique assemblé_e canal est rempli de galinstan.
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I.3.c - Banc de caractérisation

Les capteurs électrofluidiques développés ici doiyeermettre de
détecter une élongation. Ils sont donc testés surbanc d’étirement
uniaxial et de caractérisation électrique. Ce bdactest a été développé
pour imposer une élongation tres précise tout esummnt la résistance
électrique du capteur. Ce banc est composé d'uresyesde pinces qui ga-
rantit le maintien en place du capteur au courdedt, d’'un rail motorisé
qui va étirer le capteur et d’'un multimétre mesaidarrésistance électrique.

Systeme de maintien du capteur

Pour étirer le capteur il faut assurer une bonrisepsur celui-cCi
donc un systeme de pinces a été mis au point pnir tes lamelles de
verres collées aux extrémités du capteur. Ces pino¢ €té dessinées puis
usinées sur mesure afin d’'étre fixées sur des rpoitionneurs Newport
(Figure 1-10). Elles sont composées de deux partiaspremiére partie est
fixée sur le micro-positionneur a l'aide de visleéEposséde un emplace-
ment pour accueillir la lamelle de microscope e¢ ltée contre laquelle
la lamelle vient se positionner lors de I'étiremebne fois la lamelle en
place la deuxiéme partie de la pince est vissédaspremiére et plague la
lamelle pour 'empécher de bouger ou de sortiralbutée.

Figure 1-10 : Photo du banc d’élongation.Les supports (a) maintiennent les lames et le capte lls sont
vissés sur les contrbleurs de position (b) dont uast motorisé (c). Ce banc permet d'étirer les captes.

Etirement des capteurs et mesure électrique
Le systéeme de maintien est vissé sur deux contrélde position
(Newport de 50mm de course). L'un d’eux est marastlpermet d’aligner
les pinces de maintien I'une en face de l'autredeaxiéme est motorisé et
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permet d'éloigner les pinces de maintien I'une ‘deitre. C'est grace a ce
controleur de position qu’il est possible d'étirégs capteurs hyper-
élastiques lors des tests. Le moteur est pilotéumarcontrdéleur Newport

ESP300 qui permet de définir la vitesse et le stmsiéplacement la pla-
tine. La position du systéme est mesurée en corgiraec une précision de
0,5 um. Gréace a cela il est possible d’étirer fpéscisément les capteurs
électrofluidiques afin d’étudier leur réponse étapte vis a vis d'une dé-

formation imposée.

Lors de I'élongation le canal microfluidique estfaidné et la ré-
sistance de ce dernier change. Elle est mesuréeoetinu a I'aide d’un
multimetre Keithley 2000. |l est possible d'autdisar la mesure et
I'enregistrement des données ainsi que |'étirenterst capteurs électroflui-
digues a l'aide du logiciel de programmation Labvie

I1.3.d -

Conclusion

Ce banc de test a permis de caractériser les aapteélongation
hyper-élastiques. Leur réponse électrique a laraarte a été étudiée dans
le Chapitre Ill -. L’hystérésis de cette réponse reproductibilité au cours
des cycles d'étirement répétés et le vieillissemiintapteur ont également
été caractérisés.

I.4 - Carte microfluidique et réservoirs
hyperélastiques

L’intégration de matériaux hyperélastiques dans cage micro-
fluidiqgue apporte de nouvelle possibilité en termes fonctions,
d’empilement technologique et de packaging. Le é&ayst développé au
cours de ce travail intégre une membrane hypei§lastdans une carte en
CocC.

16

I.4.a -

Le COC

Le COC (cyclic olefin copolymer) est un polymereaphe utili-
sé dans de nombreux domaines tels que I'optiquéesudispositifs médi-
caux. Celui-ci posséde de bonnes propriétés omidtable autofluores-
cence et bonne transparence dans le domaine VJig@B¢39] et physico-
chimiques (large gamme de température de transitiobruse disponible,
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bonne résistance aux acides et aux bases) [40{j4ll Annexe 4). Il est

compatible avec de nombreuses méthodes de misereme f[42] et est

agréé par la FDA (Food and Drug Administration),oque est un avantage
certain pour la mise au point d’applications biométes. Dans cette étude
il est utilisé pour développer des composants niligidiques d’analyse sur
puce. Ses avantages dans ce domaine d’application e haute résis-
tance aux solvants, sa transparence optique edcilitd de mise en forme
[43].

1.4.b -

Assemblage des cartes microfluidiques

Design, usinage et assemblage des cartes en COC

Les différentes cartes développées et testéesatatravail ont été
dessinées a l'aide du logiciel Solidworks. Ces ohess3D ont permis
d'usiner des plaques de COC au format carte deitcf@8l mm de longueur
et 56 mm de largeur) a l'aide d'une fraiseuse (GH&F). Suivant
I'architecture finale des cartes microfluidiquestames cartes en COC ont
été assemblées entre elles. Pour cela les carteétéralignées, mises en
contact puis mises en compression a l'aide d'uresge. Celle-ci a été pla-
cée dans un four & 127°C durant 80 min afin queclses en contact se
collent 'une a l'autre. Cette adhésion est liédaktion combinée de la
pression et de la température qui favorisent I'evétrement des chaines
de polymére a l'interface et la fusion des deuxériaux. Le refroidisse-
ment des cartes achéve leur scellement.

Intégration d’'une membrane en Ecoflex

Une membrane hyperélastique est fabriquée en suigaméme
processus que celui décrit dans la partie 1.2de-ce chapitre. Une fois ré-
ticulée la membrane est assemblée aux cartes enga®@@lasma oxygéne
comme pour I'assemblage Ecoflex-Ecoflex décrit dangartie 1.3.b - .

I.4.c -

Banc de caractérisation

Le banc de test permettant de caractériser lee<garticroflui-
diques doit fournir I'alimentation en fluide et gression nécessaire au
fonctionnement de celles-ci. Il doit également pettne d’observer la carte
au cours de son utilisation et de quantifier cedaigrandeurs telles que le
débit d’'un fluide, la déformation de la membranepéngélastique ou une
pression. Ce banc de test est composé d’'un suppartla carte microflui-
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dique, de tous les éléments permettant le foncdorent de la carte et
d’'une caméra pour la visualisation.

Le support de carte : systéeme Flowpad

Le systéeme Flowpad est un support pour carte pjastidu type
carte de crédit développé par le CEA. Il est wilcomme support standard
dans la majorité des développements du laboratdir@pporte facilement
toute la connectique fluidique et pneumatique ngaiee au fonctionnement
d’'une carte microfluidique. Il se compose d'unetigafixe qui maintient la
carte en place et d’une partie amovible qui compoes connexions flui-
digues et pneumatiques. Cette partie serre la canteson support a l'aide
de vis et garantit 'étanchéité des connexions. pPheto de ce support est
présentée en Figure I-11.

Figure I-11 : Photo du support de carte microfluidique Flowpad avec une carte connectée dessuss
connectiques fluidiques et pneumatiques sont posithnées a droite de la carte.

Générateur de pression

Electrovannes

18

Un générateur de pression MFCS de Fluigent essétgour four-
nir la pression nécessaire au fonctionnement deatée microfluidique. Il
peut également servir a mettre un fluide en mouvem@e générateur est
capable de délivrer une pression comprise entre Dlmar avec une préci-
sion de 2.5%.

La pression générée par le MFCS de Fluigent seetmment a pi-
loter des vannes pneumatiques. Afin de pouvoir wugu fermer ces
vannes une électrovanne a étranglement (NResearch ést positionnée
entre le MFCS et la carte microfluidique. Cettecélevanne bistable per-
met de choisir entre la pression générée (ce quespond a la fermeture
de la vanne pneumatique) et la pression atmospiéria vanne pneuma-
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tigue est ouverte). Ces électrovannes sont piloté#es une carte
d’acquisition NI USB6009 (National Instruments).

Figure I-12 : Photo des électrovannes et de la cartd’acquisition NI USB6009.

Caméra UEye
La visualisation du fonctionnement de la carterésiisée a 'aide
d’'une caméra USB lEye pilotable a partir d'un oadéur. Cette caméra

fournit des images en direct qui peuvent étre aedyafin de réaliser des
mesures optiques.

Figure 1-13 : Photographie du banc de test avec laaméra positionnée pour filmer le profil de la care mi-
crofluidique.

I.4.d - Conclusion

Ce banc de caractérisation peut étre piloté dimetd depuis un
ordinateur. Pour cela différents programmes Labvoewété développés et
ont permis de caractériser les cartes microfluidgjaéveloppées dans ce
travail. Ces programmes, les protocoles de caraettdon et les résultats
sont présentés dans le Chapitre IV -.
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II.1 -

Chapitre II - Caractérisation et modélisation du comportement mécanique d’un ma-
tériau hyperélastique

Introduction

Les matériaux appelés communément élastoméresdsmnpoly-
meres ayant des propriétés mécaniques tres intéress En effet ces ma-
tériaux peuvent subir de larges déformations savenir plastiques et ain-
si recouvrer leur forme originelle ; c’'est pour &edue I'on qualifie ces
matériaux d’hyperélastiques. Dans le cas du mataridisé dans ce travail,
I’élongation avant rupture est de I'ordre de 980etsla plasticité est at-
teinte pour des élongations uniaxiales supériear&80 %. Ces propriétés
les rendent également tres amortissant. lls sonilde faciles a mettre en
forme par moulage et la grande variété de compmusstichimiques acces-
sibles leur permet de répondre a un grand nombappdications. C’est
grace a ces avantages que les élastoméres sensposéds dans de nom-
breux secteurs tels que l'automobile ou I'aérorgugi ou qu'ils émergent
depuis peu dans des domaines tels que les disigosidicaux, la robo-
tique, le packaging [44] ou les antennes radio .[45]

Il est cependant complexe d’anticiper le comporteimde ces ma-
tériaux hyperélastiques lorsqu’ils sont soumis & wontrainte. Ceux-ci
n'ont pas la méme réponse que les matériaux élaegtigourants. Le PDMS
gui est un élastomere tres utilisé en microfluidiqd6] pour son faible
colt et sa facilité de mise en forme a déja étdiétpour son caractére hy-
perélastique [47][28][48]. Différents modeles demmmrtement ont été
proposés afin d’anticiper la réponse mécanique etersatériaux (Mooney
en 1940 [49], Rivlin en 1948 [50], Treloar en 19%4]). Ces modeles sont
tous développés dans le cadre des grandes défomsatCertains de ces
modéles prédisent le comportement mécanique d’ast@nere dans un ré-
gime quasi-statique (Treloar par exemple [51]). fas sont des modeles
phénoménologiques qui postulent I'existence d'uteptiel hyper-élastique
W. Ce potentiel est de forme variable suivant |g&rkents auteurs (Moo-
ney [49], Alexander [52] ou Ogden [53] ou encoreanriteert-Diani et Rey
[54]). Nous nous intéresserons essentiellemenaicmodéle de Mooney-
Rivlin a deux parametres [50] qui est un cas palitgc du modele générali-
sé de Rivlin[55]. Ce modéle a déja été utilisé afin d’étudies dnatériaux
élastomeres [56][57]. Il est de plus employé damsadmbreux logiciels de
calculs par éléments finis (COMSOL et ANSYS notamtheet est bien
adapté pour étudier le comportement d’un élastonegreextension équi-
biaxiale [58], extension que nous allons étudiénens intéressant a la dé-
formation subie par le centre d’'une membrane bbtee expérience de
soufflage. Cette méthode de caractérisation apjgsiéde soufflage a déja
été utilisée dans différentes études [59][30].
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Dans ce chapitre, différentes notions de mécanigliesolide et
d’hyper élasticité seront exposées afin de dévedopme solution analy-
tigue. Une simulation numérique développée a I'alddogiciel COMSOL
sera également étudiée. Enfin les résultats des c@tbulation numérique
seront comparés aux résultats expérimentaux etllgisn analytique sera
appliqguée en comparaison de ces résultats.

II.2 - Modele mécanique hyper-élastique

I1.2.a - Grandes déformations et expression de la contrainte

M%)
Mx)

Déformation

Figure 11-1 : Déformation d’un solide.

Initialement le solide déformable étudié est auosefisans con-
trainte). Lorsque celui-ci est soumis a des foreggernes il se déforme
jusqu’a un état dit déformé. SoitoMin point matériel du solide déformable.
Celui-ci est représenté par un vecteur positforine fois le solide défor-
mé ce point est devenu le point M dont le vecteosition estx (Figure
[1-1).

Au voisinage du point M la déformation est reprééerpar le tenseur gra-
dient d’ordre deu¥ de la transformation.
ox

F=— 1.1
X

Le déterminant] de ce tenseur définit la variation volumique dlids
] = det(F) 1.2

A partir deF on définit le tenseur de Cauchy-Green gauBlmme suit :
B =FFT 1.3
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Ce tenseuB est trés important pour développer le modéle mi@cancar
ses invariants; (aveci=1, 2, 3) permettent de définir la densité d’énergi
élastique interne par unité de volume du matériaéeV.

W=W([1,[2,[3) “4

Ces invariants s’expriment ainsi :
L=2+2+23
Iy = 2325 + 2323 + 1343 1.5
I; = det(B) = J? = 21313

Avec A1, 42 et A3 les taux d’élongations dans les directions priates de
I'espace.

Le taux d’élongatiom d'un objet est défini par le rapport entre saleail
apres déformation et sa taille d’origine.

l
1=

_E 1.6

A l'aide des équations classiques de la thermodygaenil est possible de
définir les composantes principales du tenseuragrainte.
ow

— 1.7
Yo,

O'izﬂ.

Cette expression va étre utilisée pour établir lalation con-
trainte/déformation dans le cadre du modéle de MdgeRivlin.

24

II.2.b -

Modele de Mooney-Rivlin

Dans le modéle de Rivlin généralisé [55] la densit&nergieW
est exprimée en fonction des invariahtsomme suit :

szzcu-(h—B)i(lz—3)1+D(\/E—1>2 1.8
i J

Ou les parametreisetj sont des entiers. Les constan@set D sont des
constantes propres au matériau hyperélastique étidies sont détermi-
nées a partir d'une comparaison entre le modeldegt mesures con-
trainte/déformation réalisées lors des expériences.

I1.2.b.1 - Incompressibilité du matériau

Dans notre cas le matériau (Ecoflex 00-50) est icémé comme
incompressible. C’est-a-dire que le volume globalsdlide reste le méme
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durant la déformation. Le déterminant du tenseudé&fermationF est alors
invariant et vautl=1. Ceci simplifie I'expression d&/. On notera égale-
ment que l'invariants est constant et vaut aussi 1.

I1.2.b.2 - Modele de Mooney-Rivlin a deux paramétres

Il est possible d’étudier différentes formes du @iedde Mooney-
Rivlin en fonction du nombre de constantes évaluéesde la comparaison
avec les résultats expérimentaux. Nous avons chd&is ce travail
d’étudier le modéle a deux constantes pour un rizaténcompressible [50]
car ce modele permet de décrire le comportement diatériau hyperélas-
tigue a l'aide d'une expression simple. La denglténergie W possede
alors la forme suivante :

W=C10(11_3)+601(12_3) “9

Dans la suite de ce travdiho sera notéC; et Co1 Sera noté&, par souci de
simplicité.

II.2.c - Application au cas d'une déformation équibiaxiale

I1.2.c.1 - Cas général

Figure 11-2 : Déformation équibiaxiale.

Lors de la déformation équibiaxiale d’'un matériacdmpressible
il est possible de simplifier 'expression des irigats | a partir des défor-
mations principales. En effet si on considére ureatent équibiaxial selon
les deux premieres directions principales on peute :
M=A=1 11.10
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Le matériau étant incompressible la troisieme d@éfdion principale peut
étre déduite dés=1 :

Ay = — .11

Les expressions des invariants du tenseur de Ca@cbgn gauche peuvent
alors étre simplifiées.

— 2 1
2 .12
12 =A4+A_2

I3 =222223 =1

Si on insére ces expressions dans I'équation k&9,notantC.=C; et
Co1-C2 on obtient I'expression de I'’énergie interne du@niau.
1 2
— 2 4
W-C&N,+F—3»H§O,+F—3) 1113
Avec I'équation II.7 il est alors possible de défiliexpression de la con-
traintec associée a la déformation équibiaxiale.
1

ow
a=1——=4Q(F—F)m+aﬂ) 11.14

OU a=C2/C1.

I1.2.c.2 - Relation Pression/Déformation dans le cas du soufflage d’une
membrane

Lors du soufflage d’'une membrane circulaire doépdisseur est
uniforme celle-ci subit une déformation en forme déme sphérique
[60][30]. Cette déformation axisymétrique permetamnaitre facilement
le taux d’élongation. en s’intéressant au point central de la membr&ne.
effet, en connaissant le déplacement de ce poirtommait directement la
hauteur de ce déme sphérique qui nous permet deleak ainsi que le vo-
lume disponible sous la membrane. L’'expressionalix td’élongatiom va
étre ici étudiée afin de développer la relationreria pression appliquée
sous la membrane P k{et donc la hauteur du déme généreé).
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Un peu de géométrie
Soit une membrane déformée sous I'application d’'pression sur
sa face inférieure. On s’intéresse au profil deecetembrane qui est un arc
de cercle. Si on étudie le point central de la memé on va suivre ici le
sommet de I'arc de cercle. (Figure 11-3).

Figure 11-3 : Schéma illustrant les grandeurs géomiiques impliquées dans la déformation d’'une mem-
brane de rayon r jusqu’a un déme de hauteur h.

La déformation de la membrane soufflée peut étfmidépar :

s R6 2R c 1
—_—— = — = —gq] _1—= in~1(= “15
A p - " sin R Asin (A)

Avec
A_ZR_R_r2+h2
T ¢ r  2rh

11.16

Our est le rayon de la membraneheg¢st la hauteur du déme généré par la
déformation de la membranh,est le déplacement du centre de la mem-
brane.

La relation 11.15 est valable pour les valeurs daf@érieures au rayon de la
membranel{<r). Lorsque h est supérieur &ette relation devient :

p =A(n—sm-1 (%)) .17
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Expression de la pression

28

Lors d'une expérience de soufflage la pression @ersur la
membrane est reliée a la contrainte par la relasioivante (venant de la
pression de Laplace) [61]:

2e

2P =0 11.18

Avec e I'épaisseur &R le rayon de courbure de la membrare<R). Il est
possible d’exprimer I'épaisseur de la membrane bussoufflage grace a
I'incompressibilité du matériau.

€
e=1360=1_2 ”19
Ou @ est I'épaisseur initiale de la membrane, de plus
r? + h?
R=—_ 11.20
2h

Donc la relation entre la pression et la contrapeet s’exprimer en fonc-
tion du rayon de la membrane r et du déplacememtadiut central h.
4eoh o

= T .21

AP

Il est donc possible d’écrire la relation entrgptassion imposée pour souf-
fler la membrane et la déformation de celle-ci.
16eoh 1 1

= e G () ) 22

Cette relation permet, connaissant les consta@iest G, de calculer la
pression a appliquer a une membrane de rayon @aisgeur connus afin
d’obtenir une certaine déformation.
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I1.2.d - Modélisation analytique du soufflage d’'une membrane
d’Ecoflex 00-50

On souhaite étudier le comportement d’'une membEr®ilaire
en Ecoflex 00-50 d'épaisseus et de rayon r. Ainsi la relationP=f(h) a
été calculée a l'aide des équations 11.22 et lipbbr différentes valeurs de
h correspondantes aux conditions de I'étude réalileés de nos expé-
riences. L'épaisseur et le rayon de la membraneétistk ont été fixés en
fonction des membranes que nous souhaitons étudiecoflex a déja été
étudié dans la littérature et des coefficients dodéle de Mooney-Rivlin
ont été déterminés [44]. Leur valeur respectivedes10401.8 Pa pour;@t
21362.8 Pa pour £ Dans cet article la méthode utilisée pour défias
constantes n'est pas décrite mais le modele utiise celui de Mooney
Rivlin a deux paramétres pour un étirement uniaxiZhutres matériaux
ont été étudiés a l'aide de ce modéle dans desittomsl d’étirement équi-
biaxial [62], dans ce cas précis les constanteserdéhées sont
C1=496422,5 Pa et C2= 52124,3 Pa. Ce matériaungus appellerons
élastomere E (car son nom exact nous est inconosdéue des constantes
C1 et C2 différentes de celles trouvées dans téréiture pour I'Ecoflex.
Les résultats du calcul réalisés pour I'Ecoflex I'élastomére E avec
I’équation 11.22 montrent une augmentation de lfod@ation avec la pres-
sion et sont présentés dans la Figure II-4. Dansaseprécis le calcul a été
réalisé pour une membrane de 4 mm de rayon et 80d'apaisseur.

. Ecoflex Elastomeére E
9
= 3 - ¢ ()
8 -
s . / £ /
v E AT E 7
= 56 / g 6
Q
o
32 7 s 5 a0
= 04 Vs T \ /
s g )y v g4
g ¢ / 8 S /
s €2 / s 2 \ —
o -]
‘v 1 = 1 /
o c
)]
0
g 0
0 200 400 600 800 1000 L‘é 0 1000 2000 3000 4000 5000
Pression en mbar ~§' Pression en mbar
= (C1=10401,8 Pa et C2=21362,8 Pa e (C1=496422,5 Pa et C2=52124,3 Pa

Figure 11-4 : Résultats de I'application du modélede déformation hyper-élastique de Moone)Rivlin pour deux ma-
tériaux. Le graphe de gauche présente les résultathi modéle avec les constantes de I'Ecoflex issue I& littérature
[44]. Le graphe de droiteprésente quant a lui les résultats du modéle dévalpé avec les constantes de |'élastome
E [62]. Les caractéristiques géométriques des memdmnes modélisées sont 4 mm de rayon et 300 um d’épsaur.Les
comportements des deux matériaux sont tres différds.

Florian Pineda 29
Thése en Physique / 2015
CEA-Leti Département des Technologies pour la Biologie et la Santé



Chapitre II - Caractérisation et modélisation du comportement mécanique d’un ma-
tériau hyperélastique

Les résultats théoriques présentés dans cette efignontrent
'influence des constantes;@t G. En effet les deux résultats du calcul
sont trés différents. Les calculs réalisés avecclasstantes de I'Ecoflex
(graphe de gauche) montrent que le matériau serdéfade maniére quasi
linéaire excepté pour les faibles pressions (P<@Oinka pente de cette
augmentation linéaire a été évaluée a 8,4 um/mianmsi la pression a ap-
pliquer sous la membrane pour que la hauteur dued@éméré soit égale au
rayon de la membrane (4 mm ici) et obtenir une dephere est d’environ
350 mbar. En comparaison, les résultats du caléaligé avec les cons-
tantes de I'élastomére E montrent que la pressiap@iquer sur la mem-
brane pour la déformer est plus importante avech3ys pour une hauteur
de déme de 4 mm. L’évolution de la hauteur du dé@nefonction de la
pression imposée est également différente de delleEcoflex. Il est pos-
sible de décomposer cette courbe en trois paringsires différentes. La
premiére partie (a) correspond aux déformationgplas faibles, entre 0 et
0.5mm de hauteur, et on la retrouve sur la courdd'Ecoflex. Sur cette
partie la pente est tres élevée et la hauteur &end. est atteinte en
guelgues mbar. Une deuxieme partie (b) correspaxdhauteurs de déme
allant de 1 a 3,5 mm. Dans cette partie la pentgles faible (0,8 pum/mbar
entre 1 et 3 mm de hauteur de déformation). Erdiddrniére partie (c) cor-
respond aux hauteurs de déme supérieures a 4mta, gaatie possede une
pente plus élevée que la partie précédente (6,9npar/ entre 5 et 8 mm).
Ces deux graphes montrent que deux matériaux @hk&ses peuvent avoir
deux réponses tres différentes en fonction de leanstantes du modele de
Mooney-Rivlin. Ces constantes étant déterminéesajistement du calcul
par rapport a des résultats expérimentaux ellegmidgnt des méthodes de
mesure expérimentale. Comme expliqué dans I'étudieéthstomere E [62]
I'étude d’'un matériau hyperélastique en étirememnaxial ne permet pas de
déterminer avec précision C1l et C2 mais seulemdntUde méthode per-
mettant de déterminer C2 est d’étudier le matéeimétirement équibiaxial.
C’est cette méthode qui est utilisée pour étudiastomere E et que nous
utilisons dans cette étude pour étudier I'EcoflBans ce travail nous al-
lons ajuster les résultats théoriques calculésa@dd’ de I'équation 11.22
avec nos résultats expérimentaux pour détermineetG12 puis nous com-
parerons ces valeurs avec celles de la littérafddé. Ces derniéres ont
également été utilisées lors du développement dmnédélisation sous le
logiciel COMSOL.
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I1.3 - Modélisation numeérique sous
COMSOL

Afin de compléter le modele analytique développésdka partie
1.2 - le logiciel de simulation numérique COMSOLuhiphysics a été uti-
lisé pour effectuer des simulations de déformagqnibiaxiale. Au sein du
logiciel une membrane a été dessinée. Cette memleancirculaire donc
le systeme étudié est axisymétrique afin de singplies calculs du logiciel
(Figure 11-5). La partie externe de la membraned&ginie comme fixe, non
déformable et n’est soumise a une aucune contrdigteartie centrale est
définie comme libre mécaniquement. C'est cetteipagtii va étre sollici-
tée. La face inférieure de cette partie est soumigae pression P alors que
la partie supérieure n’est soumise a aucune pneskis propriétés du ma-
tériau hyperélastique ont été intégrées au modé&telogiciel COMSOL
possédant déja les équations du modele de MoondinrRia deux para-
meétres en mémoire, la déformation de la membrans Eeffet d’'une pres-
sion a pu étre modélisée a l'aide des coefficiegntals de la littérature
C,;=10401,8 Pa et £21362,8 Pa [44].

el

el
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Figure II-5 : Géométrie dessinée afin de modélisde soufflage d’'une membrane hyper-élastiquel.’axe de
symétrie est représenté par les pointillés rouged.es frontiéres surlignées en bleu sont désignés cora
fixes et la frontiére exposée &a pression est désignée par la fleche rouge. La i@ supérieure est laissé
libre de toute contrainte. Les données des axes s@n mm.

La simulation du soufflage a été menée pour difiés valeurs du
rayon de la membrane, différentes épaisseurs debmaeras ainsi que diffé-
rentes pressions appliquées. Lors de I'applicaitme pression sous la
membrane circulaire celle-ci se déforme et un d&@pkérique apparait
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(Figure 11-6). La hauteur du déme (la coordonnée el point central de la
membrane) et la pression appliguée sont alors gmuElées pour étre
traitées par la suite.

15(1903;91100 Surface: Déplacement total (mm)
iy
A 30124

3

(o]

-10 Yo
Figure 11-6 : Capture d’écran du logiciel COMSOL. Le logiciel a partiellement reconstruit la membrane
déformée en trois dimensions. L'échelle de couleundique le déplacement du systéme. La membrane dé-
formée forme un déme sphérique. Le déplacement duopnt central de la membrane et la pression corres-
pondante sont sauvegardés pour étre analysés.

A partir des données sauvegardées différentes c@ispas ont
pu étre réalisées quant au comportement mécanigeenttmbranes étu-
diées. Elles ont été faites en fonction de la pogsBnposée, du rayon de la
membrane ou encore de I'épaisseur de celle-ci.

I1.3.a - Evolution de la déformation en fonction de la pression

Le graphe de I'évolution de la hauteur du déme #rpar la
membrane (4 mm de rayon et 300 um d’épaisseurpeatibn de la pres-
sion appliquée sous celle-ci est exposé en Figdre |

7 .
£6 i
£ 1 1
£ 5 H i
g 4 (1 : ~
S5 —
g, | - :
:‘|:=° 1 L —11(2) i

'l |

0 20 40 60 80 100 120

Pression en mbar

Figure 1I-7 : Graphe présentant les résultats de lasimulation numérique développée sous COMSOlpour
une membrane de 4 mm de rayon et 300 um d’épaisseura hauteur du déme est représentée en foncti
de la pression appliquée sous la membrane. La cougb(l) représente les résultats du modele hyper-
élastique de Mooney-Rivlin et la courbe (2) ceux dmodeéle élastique classique.
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Pour le modéle hyperélastique on retrouve les &nwég observés
précédemment dans le modéle analytique. Pour lessmns les plus
faibles les modeles hyperélastique et élastiquet pmoches et leurs résul-
tats sont similaires. La pente est ici élevée ause évolution supérieure a
200 um/mbar. Cependant a partir de 2 mbar, les deadéles divergent et
la hauteur du déme évolue beaucoup plus vite dansnddele hyper-
élastique. L’évolution est également linéaire daasrégime mais la pente
est alors plus faible avec moins de 37,5 um/mbafinEa partir de 90-100
mbar I'évolution de la hauteur du déme change aveau de régime et
celle-ci augmente plus fortement avec la pressBmrégime correspond au
moment ou le dome dépasse le stade hémisphérigest-acdire que la
hauteur du déme atteint puis dépasse le rayorairdé la membrane circu-
laire.

Il est donc possible d’augmenter le volume situéssta mem-
brane en augmentant la pression mais la valeued®ltime de dépend pas
linéairement de la pression appliquée (contrairdmenmodéle élastique
classique). De plus, les caractéristiques de la lonane (épaisseur et
rayon) influencent également le comportement demkmbrane sous la
pression.

I1.3.b - Influence de I'épaisseur de la membrane

D’apres I'équation 11.22 I'épaisseur de la membramiuence son
comportement sous la contrainte. Afin d’étudierteenfluence le compor-
tement de trois membranes de méme rayon (4mm) di@misseurs diffé-
rentes (e=0,3; 0,4 et 0,5 mm) a été modélisé.réssltats de la simulation
sont exposés dans la Figure 11-8.
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Figure 1I-8 : Graphe illustrant I'influence de I'ép aisseur de la membrane sur son comportement méca-
nigue au cours d'une expérience de soufflagée rayon des membranes modélisées a été fixé a 4 m@es
résultats sont issus de la simulation réalisée so@OMSOL.
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Les résultats de cette modélisation sont en acawved |'évolution
pressentie avec la relation 11.22. Pour une pres§iée la déformation di-
minue lorsque I'épaisseur augmente. Par exemple petb0 mbar, avec
e=0,3 mm le centre de la membrane se déplace @& mMm, de 2.18 mm
avec e=0,4 mm et de 1.93 mm avec e=0,5 mm. L’épaisde la membrane
permet donc de modifier le comportement de la memér

Dans cette étude des membranes d’épaisseurs difésrent été
étudiées. Cependant pour I'intégration de membrénygerélastiques dans
des systemes microfluidiques I'épaisseur de calies-été fixée a 300 um :
cette épaisseur est suffisamment faible pour obtmilarges déformations
(plusieurs mm de hauteur de déme) sur la gammerelssipn étudiée sans
gu’elle ne rompe et permet de réaliser des membraméfisamment ro-
bustes pour garantir une manipulation aisée lor$'aksemblage des sys-
temes. Dans la suite de ce travail nous allons dumes intéresser a un
autre parametre influencant la réponse d'une meng@une contrainte,
son rayon.

I1.3.c - Influence du rayon de la membrane

Toujours d'aprés I'équation 11.22, une membraneraygon impor-
tant se déformera sous une pression plus faiblargumembrane de rayon
plus petit. En effet, pour une méme déformatioa,piession dans le réser-
voir évolue en 1/(r2+h2) avec r le rayon de la meamie et h la hauteur du
point central.

La déformation d’'une membrane soumise a une pressi@é mo-
délisée pour différentes valeurs de rayon compréesgse 3 et 9 mm. Pour
tous ces modéles de membrane I'épaisseur a été &X@&00 um Les résul-
tats de ces modélisations sont exposés dans lag~igQ.

12 /
E 10 / / ——r=9mm
S 8 7/ / r=8mm
()
E 6 //// / w— =7 mm
T
E 4 ////'/ // —r=6mm
:'1:55 / ——r=5mm
2 e I
| —r=4mm
0

r=3mm
50 100 150 200

Pression en mbar

Figure 11-9 : Graphe illustrant I'influence du rayo n initial de la membrane sur son comportement méca-
nique au cours d'une expérience de soufflagdoutes les membranes modélisées ont la méme épais:
(300 um) et les mémes parametresi1@t Cz pour le modéle de Mooney-Rivlin.Seul le rayon change d’un
modélisation a 'autre.
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Ces résultats montrent bien I'influence du rayon lsudéforma-
tion de la membrane pour une pression donnée.gaigt qu’en fonction
des applications il est possible d’ajuster la réqgom la pression d’'une
membrane en fixant son rayon lors de la concepfibsera alors possible
de choisir la déformation maximale et la pressigplizgable ainsi que le
volume maximal disponible sous la membrane. DarSHapitre 1V -de ce
manuscrit nous décrirons le développement d’unri@ée microfluidique
hyperélastique utilisant la déformation d’'une meam& pour stocker un
volume de fluide. Grace a cette simulation COMSQL prut anticiper la
déformation de la membrane ainsi que le volumeatigge sous celle-ci. A
titre d’exemple, une membrane de 9 mm de rayon peainsi de stocker
1,5 mL de liquide sous une pression de 38 mbar.c&mparaison une
membrane de 5 mm de rayon permet de stockerd48ous cette méme
pression. La résolution en termes de volume statkés pression est donc
plus importante dans les réservoirs de faible rayon

La possibilité de pouvoir ajuster le rayon de lantheane lors de
la conception des systemes microfluidiques offre wrande flexibilité
dans le choix des volumes accessibles aussi bisangerme de pression
applicable. Si jamais cette possibilité est ins#fite pour satisfaire les
contraintes d’'une application (par exemple la ngitéde stocker un large
volume sous une pression importante) il reste |&similité d'ajuster
I’épaisseur de la membrane pour optimiser la répahssysteme.

I1.3.d -

Conclusion

Ces modélisations COMSOL sont importantes car glersnettent
d'observer rapidement l'effet de la pression s leembranes étudiées
ainsi que I'influence de différents parametres (gétriques ou physiques).
Le dimensionnement des membranes développées daredie des réser-
voirs hyperélastiques intégrés sera facilité pdraeil de conception qui
permet d'anticiper les caractéristiques du réservbes résultats de ces
modélisations vont & présent étre comparés a drdtaés expérimentaux
afin de les valider.
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I1.4 - Expériences de soufflage et résultats

Le comportement mécanique décrit par la théorieoegp en par-
tie 1.2 - semble indiquer que les matériaux hypkrstiques peuvent sup-
porter des larges déformations sous des contrairgiivement faibles.
Afin de pouvoir étudier la réponse réelle d'une nbeame soumise a une
contrainte, des expériences de soufflage ont &bsées. Les membranes
hyperélastiques ont été placées sur le banc daleesbufflage décrit dans
la partie 1.2.c - du Chapitre | -. Elles ont étumises a différentes valeurs
de pression et des photos du profil de la déforomatint été enregistrées.
Des exemples de photos prises durant ces expéseuce présentés en Fi-
gure 11-10.

Figure 11-10 : Photos enregistrées lors d’expériences de souffla sur une membrane de 10 mm de rayon
de 300um d’épaisseur. Les pressions appliquées poobtenir ces déformation sont dans I'ordre : 20 ; G;
40 ; 50 et 60 mbar.

II.4.a - Vérification de la forme de la déformation
Les images issues des expériences de soufflagdstrsotges a
'aide du logiciel ImageJ afin de détecter le camtale la membrane et
d’extraire les coordonnées du profil. Celles-citsalors sauvegardées dans
un fichier texte. Ce fichier est ouvert a I'aideEdtel et les coordonnées
des différents contours issus des images sonéawipar une macro :
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- L'utilisateur entre le nombre de contours a traiterfacteur de conver-
sion entre les pixels et les millimétres ainsi deerayon de la mem-
brane non déformée étudiée.

- Les coordonnées issues des différentes imagessépatées.

- Une rotation est appliquée a I'ensemble des coaréles afin de com-
penser un possible décalage entre la caméra etnle de test.

- Les coordonnées du point le plus haut de chaquéoaorsont recher-
chées et la hauteur de déformation h est calculée.

- Faisant I'hypothese d'une déformation en forme 8end sphérique le
volume disponible sous ce déme est calculé a I'aidda relation sui-
vante.

LAY L I1.23
= — — T .
2 3
Ou h est la hauteur du déme et r le rayon de la Ionane. Cette rela-
tion est valable pour h<r.
- Les coordonnées des contours et les résultats ldulcsont alors sau-

vegardés.

Afin de vérifier si la déformation de la membrarmg éien sphé-
rigue une autre macro Excel utilise les valeursvdeimes qui viennent
d’étre sauvegardées et calcule des coordonnéesidhés qui doivent re-
présenter le contour d’une calotte sphérique deoteme. Pour cela la ma-
cro réalise les actions suivantes :

- Les coordonnées des contours sont tracées surapmeyr

- L’éguation ci-dessus est utilisée pour calculemhcennaissant V et r.
La solution réelle permet de calculer le rayon derbure R de l'arc
théorique.

- Les coordonnées de cet arc théorique sont alocsilégs.

- L’arc est ensuite tracé et comparé a I'arc issualgsriences de souf-
flage.

Un exemple de comparaison est exposé en Figurg.ll-1
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Figure I1-11 : Comparaison entre un profil de membrane déformée et un profil théorique de dome sphé-
rique, les axes représentent les coordonnées ne @lix des point des contourd.’image de droite est I'image
dont est issue le contour représenté par la sériecoordonnées » sur le graphe. La série « calcul epré-
sente I'arc de cercle parfait calculé par le progreame Excel. Ici la membrane testée est une membranke
5 mm de rayon et 300um d’épaisseur
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L'erreur de mesure de la hauteur du déme est gradeiment liée a
la résolution de la caméra. Dans cette configunatiocaméra offre une ré-
solution de 110 pixels/mm donc l'erreur est d’eowirt20 um. Les deux
arcs de cercle se superposent bien, I'écart mogede=6 pixels soit 55 pm.
Le contour de la membrane visible a la caméra &gt bn arc de cercle
donc la membrane subit bien une déformation en éode déme sphérique.
Le modele décrit dans la partie 1.2 - de ce chraptourra étre appliquée.
Cette déformation permet de ne s’intéresser qu@ntgentral de la mem-
brane et de calculer rapidement le volume dispengaus celle-ci grace a
I’équation 11.23. Ceci sera un avantage pour letgije en temps réel des
réservoirs a membranes hyperélastiques présenadssie Chapitre 1V -.

I1.4.b - Résultats expérimentaux

Comme nous venons de le voir la membrane soufiléé& sine deé-
formation en forme de déme sphérique. Les imageegesirées ont été
traitées afin d’extraire la hauteur du déme. Unmpke de courbe issue de
ce traitement d’'image est présenté en Figure 11-12.

40
35 4
30

25

20 &
15 *

Hauteur dome en mm

10 'S

0 10 20 30 40 50 60 70

Pression imposée en mbar

Figure 11-12 : Evolution de la hauteur d’'une membrane au cours d’'une expérience de soufflage. La mem-
brane de 10 mm de rayon et 300 um d’épaisseur esbumise a différentes pressions puis la haute
maximale est enregistrée.

Comme pour les résultats du calcul analytique awxae la simu-
lation numérique on observe un comportement qui geudécomposer en
trois parties. La hauteur du déme augmente fortérpenr des pressions
faibles (entre 0 et 5 mbar) puis la pente diminerre 5 et 30 mbar) pour a
nouveau augmenter pour des pressions plus éleNéss.difficile d’étudier
la déformation de la membrane pour des pressidbsefacar une partie du
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banc de test cache la membrane. De plus la migdaee de la membrane
sur le banc de test peut induire une pré-contraiigecelle-ci qui provoque
une erreur lorsque la déformation est faible. Cetterce d’erreur peut étre
atténuée en étudiant des membranes plus épaissés myon plus faible.
C’est pour cela que d'autres expérience de soufflagt été réalisées sur
des membranes plus épaisses et sur des membraesbdées par plasma
oxygene a des cartes plastiques (procédé décrig thamartie 1.4.b - du
Chapitre | -) et dont le rayon était plus faible.

La comparaison entre deux membranes de méme raybmm)
mais d’épaisseurs différentes (300 um et 1,85 mshpeesentée en Figure
[1-13.
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Figure 1I-13 : Réponses mécaniques de deux membranes circulaires Ecoflex sous I'application d’un:
pression.Les deux membranes sont de méme rayon (10 mm) mdeurs épaisseurs different, 300 um pot
la premiére et 1,85 mm pour la deuxiéme.

Ce graphe nous montre la différence de comporterdenteux
membranes en Ecoflex en fonction de leur épaiss€@amme attendu,
I'épaisseur la plus importante induit une déformatplus faible pour une
pression donnée. L'épaisseur des membranes étudéesce travail a été
fixée & 300 um pour garantir une grande déformiggbus la pression et
une manipulation aisée.

II.4.c - Vieillissement

Afin de tester la reproductibilité de la déformatid’'une mem-
brane en Ecoflex sous I'effet d’'une pression, regries de tests ont été ré-
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alisées sur trois membranes aux caractéristiquagigles : 5 mm de rayon
et 300 um d’épaisseur. Des pressions allant de 70 @&bar ont été appli-
guées par pallier de 5 mbar et les différentes dnast de déme ont été
relevées. Elles sont présentées dans la Figuré.ll-1

7
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S Test 3
v 4 §—0:
<§ 6. x Test 4
S, ¥
5 x 9 % Test 5
T 2 = - Test 6
T *o +
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1
® Test 8
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0 20 40 60 80
Pression appliquée en mbar

Figure 11-14 : Ensemble des résultats des expériences de soudéapratiqués sur des membranes de 5
de rayon et 300 um d’épaisseur.

Ce graphe illustre les résultats des neuf sériesedts de souf-
flage. Les résultats montrent une bonne reprodili¢ébPour une pression
donnée la déformation d’'une membrane & une autrkaeséme. Les écarts
entre les différentes mesures peuvent étre exigaé les erreurs de me-
sures lors des tests (la pression avec +2,5 % alieria hauteur du déme
avec +20 um d’erreur) et par une variabilité deédiisseur de la membrane.
En effet celle-ci peut varier de 295 a 305 um swivas échantillons.

I1.4.d - Fatigue du matériau

Un test de fatigue a été également mené. Une meralda 4 mm
de rayon et 300 um d’épaisseur a été déformée mapression de 80 mbar
puis relaxée a la pression ambiante au cours de g¢du7500 cycles. Une
photo de la membrane déformée a été enregistréelésulO cycles et les
images ont été analysées afin de mesurer la hadteddme généré. La va-
riation de cette hauteur durant I'expérience esalé&ga 1 pixel sur
I'ensemble des photos enregistrées. Les effetatigule semblent minimes
sur cette expérience et seront négligés dans k= sld nos expériences.
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Cette résistance a la fatigue, peu abordée dafigdeature, est un point
important pour le développement de systémes hyasti§ues car cela in-
dique une bonne reproductibilité de la déformatbdmne résistance du ma-
tériau lors de la répétition d’'une contrainte. €ejualité sera mise a profit
dans les systemes microfluidiques développés dansagail.

I1.4.e -

Plasticité et Hystérésis

Afin observer une éventuelle hystérésis, une menden Ecoflex
de 10 mm de rayon et de 250 um d’épaisseur a été & cours de cycles
de soufflages croissants. Lors de ces cycles lasppgp imposées sous la
membrane a été augmentée de 0 mbar a une valgup® pas de 5 mbar
puis a été diminuée a nouveau jusqu'a 0 mbar ageméme pas. Pour
chaque pas la pression indiquée par le générateyression et la hauteur
du déme généré ont été enregistrés apres troistesrdiattente pour que la
membrane se stabilise sous la pression. A chaqcle ¢ty valeur de Rx a
été augmentée de 5 mbar (pour le premier cygle=B mbar, pour le se-
cond Rwax =10 mbar, ainsi de suite jusqu’'ad&=45 mbar). Les résultats de
ces tests de soufflage sont présentés dans lagFigab.
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Figure 1I-15 : Evolution de la hauteur du déme généré lors de s#s de soufflage sur une membrane «
Ecoflex de 10 mm de rayon et de 250 um d’épaisselres différents cycles de pression imposés sont nuf

rotés de C1 a C9.
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Pour les 6 premiers cyclesyR < 30 mbar), I’évolution de la hau-
teur du déme généré ne présente pas d’hystéréks eésultats se confon-
dent d'un cycle a l'autre. La membrane reste damségime de déforma-
tion élastique.

Pour des pressions maximum supérieures a 30 mharhystéré-
sis apparait clairement. Par exemple dans le aytlele gonflage est iden-
tigue au cycle n°6 pour les pressions inférieunesgales a 25 mbar. Au-
dela I'évolution de la hauteur du déme change. R pression de 30
mbar la hauteur du déme est de 17,74 mm alors lguéthit de 14,14 mm
lors du cycle 6. De méme lors du dégonflage la éautlu dome differe des
valeurs observées lors du gonflage : pour 25,24rmba est de 13,34 mm
lors du dégonflage contre 10,88 lors du gonflagrurRes cycles n°8 et n°9
cette hystérésis est encore plus importante etldaelur du déme pour une
pression donnée est plus faible lors du gonflage lpus dégonflage. Cet
écart peut atteindre plus de 10 mm, durant le cyc¢le pour 20 mbar la
hauteur est de 9,91 mm lors du gonflage et de 2inBblors du dégon-
flage. De plus a partir du cycle n°8 la membranaeadent plus a sa hau-
teur d’origine. A la fin du cycle n°9 la hauteutt e& 7,15 mm alors qu’elle
était de 3,62 mm au début du cycle n°6.

Le fait qu’au début de I'expérience la hauteur @erlembrane ne
soit pas nulle lorsque la pression imposée I'eshwvidu systeme de main-
tien de la membrane. Celui-ci I'écrase contre untjtorique afin de garan-
tir 'étanchéité de la chambre ce qui provoque lissgment de I'Ecoflex et
donc une déformation de la membrane (voir Figur6l).

Figure 11-16 : Photographie de la membrane apres qu’elle ait étplacée sur le banc de test, le serrage
I'anneau de maintien provoque un fluage qui déformdéa membrane.

42

C’est en partie ce phénomeéne de glissement quse&sin nous
responsable de I'apparition d’'une hystérésis ausae cette expérience.
Lorsque la hauteur du déme devient plus grandelguayon de la mem-
brane I'Ecoflex qui se trouve contre I'anneau deintian subit une tres
forte contrainte et le matériau glisse entre I'sainele maintien et le sup-
port vers la chambre de soufflage de maniere ingdlke. L’accumulation
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de matiere empéche alors la membrane de reverdrppsition initiale. De
plus ce glissement s’accompagne d’'une déformatlastigjue du matériau.
Lorsque la pression imposée est supérieure a uleeirvaeuil (ici 30 mbar
mais cela dépend des dimensions de la membrarddftamation du maté-
riau devient irréversible (pout>200 % environ). Aprés le test la mem-
brane garde une forme bombée alors qu’elle resteepdi de telles con-
traintes ne sont pas dépassées<(BO mbar). Ces résultats soulévent une
difficulté technique qu’il faudra bien prendre eontpte lors des dévelop-
pements des différents systémes, a savoir le chiExla méthode
d’encastrement ou d’assemblage du matériau hypsiglee sur son sup-
port avec une bonne maitrise des conditions lisndedes interfaces avec
des systemes rigides.

I1.4.f - Conclusion

Les expériences de soufflage réalisées sur des naamd en
Ecoflex ont montré qu’il est possible de défornr&stlargement ces mem-
branes en leur imposant une pression. La déformad® la membrane a
une pression donnée dépend de son épaisseur ehdayon au repos.

Les résultats obtenus au cours de ces tests ontrénqoe la dé-
formation de ces membranes est reproductible etliggs peuvent subir de
tres nombreuses déformations sans présenter dgiéapiarticuliére tant que
I'on reste dans le régime élastique. Lorsque ladaéation devient trop im-
portante une partie du matériau subit une défowomaplastique qui em-
péche un retour a la position d’origine.

Ces résultats expérimentaux vont étre a présenpaods aux ré-
sultats de la simulation COMSOL et aux résultatcdicul analytique.

II.5 - Comparaison des modeles avec les
résultats expérimentaux

I1.5.a - Comparaison avec les résultats de la simulation COMSOL

La comparaison entre les résultats de la simulatiomérique réa-
lisée avec COMSOL et les résultats expérimentauxegzesentée en Fi-
gure II-17. Dans cette comparaison la membraneiétud un rayon de 5
mm et une épaisseur de 300 um. Le modele utilisls SLOMSOL est le
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modele de Mooney-Rivlin a deux constantes. Il egpligué avec les
constantes de I'Ecoflex issues de la littératued.[4
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Figure 11-17 : Comparaison entre les résultats degxpériences de soufflage et ceux de la simulatiommeé-
rique pour des membranes de 5 mm de rayon et 300udiépaisseur. Les résultats expérimentaux sont re-
présentés par les points et ceux de la simulatiorapla ligne pleine.

Les résultats issus du calcul numérique de COMS@iest bien
I’évolution de la hauteur du déme mesurée expéritalement pour des
pressions inférieures a 50 mbar. Au-dela de cetésgion les prédictions
du modele numérique hyperélastique sont moins boehées deux courbes
divergent. Le résultat est semblable si on étudie membrane de 10 mm
de rayon (Figure 11-18).
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Figure 11-18 : Comparaison entre les résultats degxpériences de soufflage et ceux de la simulatiommeé-
rique pour une membrane de 10 mm de rayonlLes résultats expérimentaux sont représentés pardepoints
et ceux de la simulation par la ligne pleine.
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La simulation COMSOL fournit des résultats en cademce avec
les résultats expérimentaux pour des pressions deegpentre 10 et 30
mbar pour cette membrane (10 mm de rayon et 30Qj¢épaisseur). Pour
des rayons plus faibles cette plage s’étend jus§Q'anbar (pour r=7 mm)
et 85 mbar (pour r=4 mm). Entre 0 et 10 mbar le portement de la mem-
brane difféere de la prédiction numérique a causéadsous-contrainte en-
gendrée par la mise ne place de la membrane sbane de test. Lors-
gu’une faible pression est appliquée sous la men®reelle-ci est déja
déformée et sa hauteur est plus importante queédeltat du calcul de
COMSOL.

Concernant les points de mesure pour les pressiopérieures a
30 mbar on observe une différence de tendance erprérience et simula-
tion. Les courbes divergent et le modéle de COM®®lpermet pas de cal-
culer la déformation pour des pressions supériearés mbar. Nous expli-
guons cette différence par la complexification dedéformation lorsque
celle-ci devient irréversible (voir partie 11.4.e).-COMSOL n’arrive pas a
calculer de telles déformations. La Figure 1I-19ntre la différence entre
la membrane déformée lors de I'expérience et leltésde la simulation
COMSOL pour une pression de 40 mbar.

Figure 11-19 : Superposition d’'une image sauvegarde durant une expérience de soufflage et le profiled
déformation calculé a I'aide COMSOL pour la méme véeur de pression. Les deux profils ne se superpo-
sent pas bien, la déformation n’est pas modéliséerrectement.

Ce résultat montre une limitation de la simulati@®MSOL.
Celle-ci est applicable et valable pour des défdiromas du méme ordre de
grandeur que le rayon de la membrane. Pour degrdéfmns plus impor-
tantes la validité de cette simulation n’est pasagte et les résultats de-
vront étre considérés avec prudence.
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I1.5.b - Comparaison avec les résultats du calcul analytique

A partir de I'équation 11.22 et des constantes doadgle de Moo-
ney-Rivlin issues de la littérature [44] |la défotina théorique d’une
membrane de 10 mm de rayon et 300 um d’'épaissété aalculée. Ces ré-
sultats sont comparés aux résultats expérimentaog th Figure 11-20.
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Figure 11-20 : Comparaison entre les résultats du alcul théorique de la partie 11.2 -avec les constantes «
I'Ecoflex issues de la littérature [44] et les rédtats expérimentaux du soufflage d’'une membrane d40
mm de rayon et 300 um d’épaisseur.

Il apparait que les résultats du calcul ne conaurgeas du tout
avec les résultats expérimentaux. Le modéle n’astyalide dans ces con-
ditions et ne permettra pas d’anticiper la défoioraties membranes.

Ne connaissant pas exactement la méthode ayantipededéter-
miner les constantes de la littérature nous avouhaité déterminer nous
méme les constantes du modéle de Monney-Rivlinuk g@rametres pour
I'Ecoflex.
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I1.5.c -
Rivli

Recherche des parameétres C; et C; du modéle de Mooney-
n a partir des résultats expérimentaux

La méthode pour déterminer nouveaux parametretGs est un

ajustement de courbes :

- Les données expérimentales (pression appliquéeaetetr du déme
mesurée) sont entrées dans le programme de reehdeshparametres.

- Pour chaque hauteur de déme issue des donnéesimgpéales, la
pression théorique correspondante est calculéaidel’de la relation
[1.22 (& cet instant les paramétrese G sont arbitraires).

- Les valeurs de pression théoriques sont compangeprassions appli-
quées et I'écart est quantifié.

- Le programme de recherche ajuste les valeurs desngares et G
pour minimiser cet écart et calcule a nouveau tesgions théoriques.

- Ce processus est répété jusqu’'a ce que I'écare éasrpressions appli-
quées au cours de I'expérience et les pressiomsithées soit minimal.

Ces valeurs obtenues pour chague expérience ombétparées et leur ap-

proximation a été utilisée afin de vérifier la figt# du modele. Un

exemple de comparaison est présenté en Figure.|C21 exemple corres-

40
35
30
25
20
15
10

Hauteur du ddme en mm

/—
y
pad

0 10 20 30 40 50 60 70
Pression appliquée en mbar

& Résultats expérimentaux Résultats théoriques

Figure 11-21 : Comparaison entre les résultats expgmentaux et ceux obtenus par calcul analytique ebp-
timisation des parametres G et a. Les résultats expérimentaux sont en pointillés elles résultats théo-
riques sont représentés par la ligne pleine rouge.

pond a une membrane de 10 mm de rayon et 300 ppaidseur.
Pour cet expérience précise le programme de rebbetes para-
metres a minimisé I'écart entre le calcul du modgtides résultats expéri-
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mentaux pour les valeurs suivantes; =957 Pa ett=0.013 (pour rappel
a=C,/C1). Il est important de noter que dans cette expéeda hauteur du
débme a largement dépassé le rayon initial de la lonanme (r=10mm). Sur
ce graphe un brusque changement de pente est ébseme P=30 mbar er
P=35 mbar. Dans cette gamme de pression la hadtedbme approche et
dépasse le rayon de la membrane (10 mm). Hors dersg hauteur du
déme est inférieure au rayon de la membrane le daélongation est défini
par I'équation 11.16 alors que pour une hauteurésigqure au rayon il est
défini par I'équation 11.17. Ce changement d’exmies explique la varia-
tion importante de la pente autour de la valeurthmin observée.

Dans certains cas le programme de recherche traneevaleur
nulle poura (et donc pour . Ceci correspond aux séries de mesures ou
déformation maximale imposée a la membrane n’exgage(ou peu) la po-
sition d’une demi-sphére parfaite. Ceci peut ingéiggue I'influence du pa-
rametre G est négligeable tant que la hauteur du déme détidure au
rayon de la membrane. Cette hypothése pourrait g@irende simplifier
I’équation 11.22 pour les cas de déformations adapiu la hauteur de dé-
formation ne dépasse pas le rayon de la membrames Bvons choisi de ne
pas simplifier cette équation et de conserver leupa@&tre G pour plus de
précision.

L'utilisation du programme de détermination desgmaetres aux
différentes séries expérimentales a permis de ohéter les parameétres:C
et a. Les valeurs de ces deux paramétres varient ectibondes séries de
mesures analysées entre 7957 Pa et 8611 Pa poeir é€2itre 0 et 0,03 pour
a. Pour une application ultérieure dans des caldelsiéformation les va-
leurs de C1 et ont été fixées en calculant les moyennes destedsubur-
nis par le programme. Les valeurs ainsi calculéast <,=8289 Pa et
a=0,0009.

Ces paramétres ont été utilisés pour modéliserolaportement
d’une membrane hyper-élastique de 10 mm de rayao®t nous ignorions
a priori I'épaisseur. La comparaison entre les ltéssi expérimentaux issus
des tests de cette membrane et les résultats dulgakné a l'aide des pa-
rametres précédents a permis de déterminer la walbé@orique de
I'épaisseur de la membrane : 1,865 mm. L’épaisséelie de la membrane
a été mesurée a 2 mm soit une erreur de 135 um7&9%6 Ce test a permis
de valider I'utilisation des paramétres que nousrnsvdéterminés dans les
conditions de I'expérience. Ces parametres permet&valuer la défor-
mation d’'une membrane circulaire en Ecoflex 00-®Qirpdes hauteurs de
déme du méme ordre de grandeur que le rayon dehalbmane.

Pour des déformations plus importantes une modiioadu mo-
déle sera nécessaire car I'hypothese de la défawmaphérique n’est plus

a
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valable dans ce contexte. De plus une nouvelleamtie des paramétres
C1 eta sera nécessaire car nous avons vu que la méthéueld influence
les résultats de recherche de ces parametres.

Les parametres issus de la littérature et détersniaé partir
d’essais en étirement uniaxial sont différents dexcdéterminés dans ce
travail. L’écart est d’environ 20% pour C1 et deplde 99% pour C2. Cet
écart s’explique par la différence des méthodes leyées (notamment
pour C2). Il peut également s’expliquer par lesdtiygses lors du dévelop-
pement du modele de Mooney-Rivlin (incompressiéilibtamment) ou par
une différence de préparation de I'Ecoflex. En eféeecomposition du mé-
lange initial préparant les élastoméres a une émite sur leur comporte-
ment mécanique [28].

Néanmoins ces valeurs issues de la littératurepenmhis de déve-
lopper une simulation numérique a l'aide du lodic@®MSOL qui fournit
des résultats concordants pour des pressions irapdeé&rieures a un cer-
tain seuil dépendant des dimensions de la membrBhes sont deplus
adaptées a I'’étude d’'une déformation uniaxialee€lbnt donc été utilisées
dans le cadre des simulations COMSOL qui ont sdevbase de réflexion
pour la modélisation des capteurs d’élongation h§iastiques et le dimen-
sionnement des cartes microfluidiques a résenyiperélastiques.

Les parametres évalués ici permettent quant a &btehir rapi-
dement et simplement une approximation de la po@ssécessaire pour ob-
tenir une hauteur de déme donnée. Une fonction enacété développée
sous Excel afin d’automatiser ce calcul. En entdantayon de la mem-
brane, son épaisseur et la hauteur voulue le pnogea calcule la pression
a appliquer. Ce programme peut étre trés utile tirda conception d’une
carte microfluidique comportant des membranes hglpstiques.

Conclusion

Les expériences de soufflage réalisées dans cailtrant montré
que le comportement mécanique de ce matériau né @ee modeélisé
comme un comportement élastique classique. Ledtaésexpérimentaux
ont montré le potentiel de déformation d’'une membreirculaire en
Ecoflex (>150 % pour des pressions <100 mbar) etplerametres géomé-
triques ajustables en fonction du comportement mi¢cee visé (rayon et
épaisseur). Les modeéles développés avec le modelelabney-Rivlin et
COMSOL ont été validés dans la gamme de pressiosara utilisés par la
suite (cette gamme dépend des dimensions du réseté&eeloppé). Néan-
moins il est apparu que ces deux modéles doivert &ipliqués avec des
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coefficients différents. Cette différence soulewes djuestions quant a la
méthode d’étude des matériaux hyperélastiquesirer@ent équibiaxial est
indiqué pour cette caractérisation car sa mise lanepest simple et les
équations de la déformation connues. Il faudragnméoins développer de
nouveaux bancs pour améliorer la méthode d’acdoisitUn dispositif
d’étirement plan (a la place d’un banc de souff)ageurrait par exemple
apporter des informations sur I'ensemble de la nramb et pas seulement
sur certains points (sommet du déme). Le modéle érigue développé
sous COMSOL a pour avantage de pouvoir modéliser systemes plus
complexes qu'une membrane mais peut étre colteutermps et en res-
source informatique. Le modéle analytique quantiast tres bien adapté a
la modélisation d’une membrane circulaire souffeteest trés rapide a
mettre en ceuvre. Il est en contrepartie difficiladapter a une autre géo-
métrie (étirement biaxial d’'une membrane rectanigelaou étirement
uniaxial d'un pavé d’Ecoflex). La modélisation da Héformation des
membranes hyperélastiques est essentielle poumdioener les cartes mi-
crofluidiqgues développées dans ce travail et pr&ssnen Chapitre IV -.
Grace a ces modéles il est possible de connaitreldéion entre la pression
interne d’'un réservoir a membrane hyperélastiqusogt volume interne.
Voici un tableau présentant deux exemples de memelsrgui ont été inté-
grées et utilisées dans les cartes microfluidiques

Rayon Epaisseur Volume demi-sphére  Pression a imposer
4 mm 300 pum 134 pL 87 mbar
7 mm 300 pm 715 pL 49 mbar
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Ce tableau fournit les pressions a appliquer afia tp déformation de ces
réservoirs soit en forme de demi-sphére et le velimerne correspondant.
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Chapitre III - Capteurs électrofluidiques en matériau hyperélastique

Introduction : Rappel du principe

Nous avons vu dans le chapitre précédent la traedgr capacité
d’étirement de I'Ecoflex. Celui-ci étant initialemteutilisé pour fabriquer
des masques et des prothéses pour le cinéma,ppuisides robots souples,
nous proposons de I'employer pour développer unmilfa de capteurs
adaptés a des supports de forme complexe et silsleede se déformer
sur de grandes amplitudes. La peau est un bon dremfpnous observons
I’émergence d’'un domaine de recherche et développeémssez actifs au-
tour des concepts de « patchs » instrumentés osg tateuages électro-
niques [9]. De tels capteurs doivent se déformexién, étirement, tor-
sion) avec leur support sans dommage ni interraptie la mesure ni
délamination. Les capteurs issus de la microéleagree classique ne peu-
vent tolérer des déformations telles que cellegpesrges par la peau. C'est
I’émergence des dépdts en couche mince et de leoélactronique souple
gui a apporté une solution pouvant suivre les dafdions de la peau [9].

Nous pensons que la combinaison des technologids decro-
fluidique, des matériaux élastomeres et des licquidenducteurs peut étre
une alternative au développement de capteurs se@plétirables adaptés a
une utilisation sous forme de « patch » portésiayrersonne. Les antennes
souples issues de cette combinaison montrent dépatentiel en termes de
simplicité de mise au point et de déformabilité tdks systémes bien que
leur faculté d’élongation soit encore limitée [12].

parylene

silicone rubber
dielectric

polyimide
support

parylene
encapsulation

bottom
electrodes

I mm

cic,
a 8

8 8

Strain (%)

2cm

0 0
18 Time

Figure lll-1 : a) Schémas de I'’empilement technoloigiue et des électrodes d’un capteur de pression cap
citif. Extrait de [64]. b) Capteur de flexion résistif en Ecoflex compos&nt des résistances en couche min
Extrait de [65]. c) Capteur de flexion capacitifs @ PDMS/Ecoflex dopés aux nanofils d’argentExtrait de

[67].
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Différents types de capteurs dans la littératuré mmis en avant
leur capacité a se déformer sous la contrainte salpis de dommages. Leur
but est de détecter une déformation (flexion, étditgn ou compression) a
'aide d’'une mesure électrique (capacitive ou r@s®. lls sont tous com-
posés d’une structure déformable et d’'une zoneilslensonductrice.

Certains travaux sont un peu éloignés de la miarditjue (Figure
I1I-1). Les travaux de Leigh et coll. ont par exdmpmis en avant
I'utilisation de polyméres dopés avec du noir deboae pour réaliser des
capteurs de déformation a l'aide d’une imprimant@ [B3]. D’autres
équipes utilisent des technologies issues de lao@iectronique en couche
mince sur une structure en PDMS (Dobrzynska et §64]) ou en Ecoflex
(Hu et coll. [65] et Wing et coll. [66]). Des narlsfd’argent ont été asso-
ciés a une structure hybride en PDMS et EcoflexYew pour développer
un capteur de flexion capacitif [67]. Ces technadsgde dépdbt en couches
minces sont des technologies matures mais elles se8 colteuses et
lourdes a mettre en place. Ceci est un frein peuddveloppement d'un
systéme de type « patch » qui se voudrait & dueéd@allimité.

D’autres travaux ont pour objectif de réaliser dapteurs et des
actionneurs moins codteux grace au dopage ionidgdbgels. C’est le
cas de Keplinger et coll. et Sun et coll. qui on$ @u point un haut-parleur
[68] et des capteurs d’élongation et de pressi®j (Bigure I11-2).

Figure IlI-2 : Photographie du capteur de pressioncapacitif réalisé en hydrogel dopé. Extrait de [69]

Enfin certains laboratoires utilisent directemesd techniques de
la microfluidique en adoptant la méme philosophire des antennes défor-
mables. lls proposent des capteurs électrofluidquefitant des propriétés
électriques de certains alliages métalliques ligaid température ambiante
(galinstan par exemple). Ponce Wong et Coll. onsiadéveloppé un cap-
teur de pression capacitif en PDMS fondé sur déseaux de canaux rem-
plis de Galinstan jouant le réle d’'électrodes [7DEs capteurs similaires
mais utilisant de I'Ecoflex ont été développé passler et coll. [71], Ro-
berts et coll. et Tabatabai [72] et coll. [73]dEre 11I-3).
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E Top layer

T
1

[4Bonom layer

Figure 111-3 : Différents exemples de capteurs électrofluidiquesitilisant un métal liquide a température
ambiante. a) Capteur de pression en PDMS. Extrait € [70]. b) et d) Capteurs capacitifs d’élongation e
Ecoflex. Extraits de [71] et [73]. c) Capteur capatf de pression en Ecoflex. Extrait de [72].
A notre connaissance a ce jour les travaux les phwsutis sont ceux de
Park et coll. [74][75] et Chossat et coll. [76][71]e premier a développé
un capteur tridimensionnel qui permet de déteces élongations et des
compressions (Figure 111-4).

Figure 1lI-4 : Photographie du capteur résistif développé par Pk et coll. en Ecoflex pour détecter de
élongations et des compressions. Extrait de [75].
Le second a mis au point un capteur d’élongati@istd# en asso-
ciant de I'Ecoflex dopé au nano-rubans de nickecadu liquide ionique et
a intégré des capteurs dans un gant détectantdasaments des doigts.
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Dans ce chapitre nous présentons des capteurgdleitiques
développés a l'aide des mémes techniques. Cesuwapdélongation sont
constitués d’'un canal en serpentin moulé dans FlEézoet rempli de Ga-
linstan. L’assemblage des capteurs est décrit darhapitre | -. Peu de
travaux exposant une étude prédictive du compomémecanique et élec-
trique de tels capteurs ont été présentés, lesqatinns sont souvent plus
orientées vers les applications ou la réalisatiedémonstrateur. Ici un des
objectifs sera de caractériser le plus finemensiids les performances de
tels capteurs a l'aide d'un banc motorisé spécial@ndéveloppés pour
cette étude. Puis nous présenterons et discutelewms méthodes de simu-
lations permettant d’'anticiper la réponse électeiglu capteur. L'une est
développée sous le logiciel COMSOL et modélisedfodmation compléte
du capteur. L’autre est un calcul analytique sifiggdi reposant sur le suivi
de la géométrie du canal électrofluidique. Ces nesl&eront confrontés
aux résultats expérimentaux qui nous ont permisatactériser ce type de
capteur. Nous verrons comment l'orientation desacanjoue notamment
un réle important dans la réponse électrique. léssultats seront discutés
vis-a-vis des applications envisagées pour ce tigeapteur.

ITII.2 - Modele COMSOL d’un capteur
d’élongation hyperélastique

III.2.a - Géométrie du systéme modélisé

Le logiciel de simulation COMSOL permet de simutkrs phéno-
menes multiples et de les associer dans des siimgaimultiphysiques,
c’est-a-dire associant plusieurs jeux d’équatiossus de domaines diffé-
rents de la physique. Ici le but est de développemodeéle qui va simuler
la déformation mécanique d'un capteur d’élongata&inla réponse élec-
trigue correspondante. Il est possible de desgimécisément le systéme
étudié directement dans le logiciel. Dans notrelaageéométrie du systéme
est simple : un bloc de 1 mm d’épaisseur, de 15 agemongueur et de 8
mm de largeur est dessiné. A l'intérieur de ce pestédessiné un serpentin
de section rectangulaire (100 um de haut et 200prarge). Ce serpentin
représente le canal microfluidique qui est moulésdaos capteurs. Il se
compose de deux parties droites de 5 mm de longsgui les canaux de
connexion du systéme, de 14 virages a angles ddet200 um de long
(appelés parties transversales du serpentin) ébdmarties droites de 5 mm
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de long (appelées parties longitudinale du serpgmour une longueur to-

tale de 87,5 mm (Figure 111-5). Cette géométrierespond au design du
capteur développé dans ce travail. Les viragesedpesitin ont été dessinés
avec des angles droits plutdt que par des arrgmalissoucis de simplicité.

De méme les extrémités du capteur n’ont pas étsimkess car elles ne sont
pas déformées lors de I'étirement. La géométrisiadessinée va étre sou-
mise a un étirement afin de modéliser la défornmatia canal et de pouvoir
calculer la variation de la résistance électrigaecdlui-ci.

o
M
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B PR W BER

N

B Sl S (Sl

N
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s 5 mm

Serpentin

Canal de
connexion

Figure 1l1-5 : Capture d’écran du logiciel COMSOL présentant la géométrie dessinée pour simuler la dé-
formation mécanique du capteur (en haut). Photo d’'on canal rempli de galinstan avant un test de défor-
mation (en bas). La barre d’échelle représente 5 mm

Sur la photographie de la Figure I11-5 |le serper@st visibles ain-
si que les canaux de connexion de chaque cétéc&wesux servent a con-
necter électriquement la partie sensible du captgerserpentin) aux
bornes ou les électrodes sont plongées dans lasgafi. Ces canaux vont
étre déformés lors de I'étirement du capteur ettrioué a la variation de
résistance électrique globale. Cette contributigtéaprise en compte dans
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ce travail mais elle peut étre minimisée en rédctisa longueur des canaux
de connexions. Elle ne peut cependant pas étrketoéat annulée.

II1.2.b - Modélisation de la réponse électrique a la sollicitation
mécanique

La modélisation du systeme développé dans ce frpaaile logi-
ciel COMSOL a été réalisée en deux étapes. Toltatla géométrie de
référence est soumise a une élongation et le lelgezilcule la déformation
du systéme, notamment celle du canal microfluidjqpegrespondant a cet
étirement uniaxial. La géométrie du systeme défoestéalors sauvegardée
et est ensuite utilisée pour calculer la réponsetéhue.

III.2.b.1 - Modélisation mécanique

Le calcul de la déformation de la géométrie dereiiée est réali-
sé avec le module de mécanique non-linéaire de COIMSuivant le mo-
dele de Mooney-Rivlin & deux constantes présenté taChapitre Il -.

Les propriétés physiques de I'Ecoflex 00-50 ont &pgliquées a
I’ensemble des domaines de la géométrie. Par salec&emplicité le canal
est lui aussi modélisé comme un solide ayant lem@sépropriétés phy-
sique que I'Ecoflex 00-50 afin de pouvoir calcuser déformation. Comme
dans le Chapitre Il - la simulation COMSOL est déppée a l'aide les
constantes de I'Ecoflex issues de la littérature leamodeéele développé a
I'aide de celles-ci a montré qu’il permettait deégire les déformations de
I’Ecoflex 00-50.

La déformation du systeme est calculée pour deseuval
d’étirement allant de 0 & 20 mm avec un pas de 1(Figure IlI-6) corres-

Siice: Domain index

Figure 111-6 : Capture d’écran issue de COMSOL et hotographie du capteur étirée. COMSOL représente
le résultat de la simulation d’étirement (10 mm) sos forme d’une géomeétrie déformée. La photograph
est celle du capteur ayant subi le méme étirementa barre d’échelle représente 5 mm.
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pondant & un taux d'étirement de 0 % a 133 %. Catteilation est la pre-
miere étape du calcul théorique de la résistaneetéfjue du capteur.

Les résultats de cette simulation montrent I'éviolutdes canaux
au cours de I'étirement. Les sections longitudiealeient ainsi leur largeur
diminuer et leur longueur augmenter alors que cétt@ution est inverse
pour les sections transversales. Dans les deudac&suteur des canaux
diminue. Ce sont ces variations de dimensions @uit $mportantes car
elles modifient la valeur de la résistance électiglLe résultat de cette si-
mulation est sauvegardé et servira de géométribade lors de la simula-
tion électrique.

I11.2.b.2 - Modélisation électrique

L'objectif de cette modélisation est de calculerésistance élec-
trigue du canal déformé. Pour cela le matériau tant le canal déformé
est défini avec la résistivité du galinstgrw=2,89 Q.m), une différence de
potentiel est imposée entre les deux extrémitésahal déformé (0 V d’'un
coté et 1 V de l'autre co6té) et le module AC/DC @®OMSOL calcule
I'intensité du courant généré par cette différedeegpotentiel (Figure 111-7).
La résistance globale du canal est alors calculéectgment avec la loi
d’Ohm.

Mibiice: Bocermisl Secsrinue (V] . Ktk Dionaed e courare, nome (i

H 01

vo ¥ zmoanio®

Figure 111-7 : Captures d’écran issues du logicielCOMSOL. La capture de gauche illustre la répartition du poen-
tiel électrique dans le capteur calculée par COMSOLUorsqu’on impose 1V d'un cbdté du canal microfluidgque (er
rouge) et que l'autre coté est placé a la masgen bleu). La capture de droite représente la deité de courant géné
rée par la différence de potentiel imposée dans tmpteur. Seul le canal microfluidique est conducteudonc la den-
sité de courant est nulle en dehors de celui-ci. Leourant suit le canal déformé et COMSOL calcule la densité c
courant qui le traverse. Il est alors possible deemonter a l'intensité du courant qui parcourt le canal et a sa résis
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III.2.c - Résultats

Les résultats issus de cette simulation en deuyps$esont présentés dans la
Figure I11-8.

Résistance en Ohm
o = N w H (0] (o)}

/,
/,
0 5 10 15 20 25
Etirement en mm

Figure 111-8 : Résultats de la simulation COMSOL. Résistance calculée a partir de la simulation d’'unau-
rant électrique traversant un canal microfluidique étiré et rempli de galinstan. Celleei augmente au cour
de I'étirement passant de 1,2%) & 4,89Q pour un étirement de 20 mm soit une augmentationelprés d¢

300%.

La résistance électrique calculée augmente avewodiment du systeme.
Cette augmentation est liée a I'augmentation déohueur des sections
droites du serpentin mais pas uniquement. La dittonwle la largeur et de
la hauteur de ces sections droites entraine unéndtion de la section du
canal et par conséquent une augmentation de |staése électrique.
L’étirement du canal en serpentin induit une augiagon de plus de 300%
de la résistance pour un étirement de 20 mm (1235ans étirement et
4,89Q pour 20 mm).

II1.2.d - Discussion

Les simulations COMSOL permettent d’anticiper ldodénation d’un canal
en Ecoflex étiré ainsi que I'évolution de la réaiste électrique du canal
rempli de galinstan au cours de I'étirement. Lesuhéats de ces simulations
seront comparés aux résultats expérimentaux dapartée 1l1.5.a - de ce
chapitre mais il est possible de souligner désésemt certaines limitations
de ces simulations. Celles-ci sont colteuses empdesh en ressources de
calcul car pour chaque valeur d’élongation il eétessaire de calculer la
déformation du capteur, d’extraire la géométrieodélée, de simuler la dif-
férence de potentiel aux bornes de cette géomééfiermée et de calculer
la résistance du canal. Il est possible de réatistte séquence dans un seul
programme de simulation mais cela nécessite ungspaoce de calcul dont
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Y

nous ne disposons pas. L'utilisation d'un calculatdédié a ces simula-
tions permettrait également de réduire le tempsaleul pour chaque va-
leur d’étirement. De plus le calcul de la déforroatdu systéme est limité a
des étirements inférieurs a 20 mm. Au-dela de cettieur le logiciel
COMSOL ne trouve pas de solution convergente darierhps limite de sa
configuration et renvoie un message d’erreur. lecae il serait possible
de contourner ce probléeme avec un ordinateur plisspnt ou en simpli-
fiant la géométrie du modéle.

Afin de pouvoir anticiper la variation de résistanélectrique du
capteur pour des étirements supérieurs a 20 mmagdela analytique a été
développé. Ce modéle est présenté dans le prophaslgraphe.

III.3 - Modele analytique

II1.3.a - Résistance électrique et géométrie d’un canal conducteur

La résistance théorique d’'un élément conducteudéfhie par la relation
suivante :
R=p— .1
s
Ou p est la résistivité du matériau conductduest la longueur b la sec-

tion de I'’élément. Dans notre cas le matériau cotelur est du galinstan et
sa résistivité est de 2,89:1@.m.

60

II1.3.b - Conducteur droit soumis a un étirement uniaxial

Afin d’étudier I'évolution de la résistance éleqmie qu'un canal conduc-
teur lors de sa déformation nous devons étudievdeimtions de ses dimen-
sions. Dans cette étude nous présentons la défiamatun canal soumis a
un étirement uniaxial. Nous allons nous intéressdeux cas de figure :

- Le canal est parallele a la direction d’étirement.

- Le canal est perpendiculaire a cette direction.
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III.3.b.1 - Canal paralléle a la direction d’étirement

Dans ce cas, le canal subit un allongement uniasiallongueur augmente
alors que sa section diminue (Figure 111-9).

Sens d’étirement

3 : D

0 /)_ _____ __/

N
\ 4

0 L

Direction du canal

Figure I11-9 : Schéma illustrant les variations géométriaues d’'un canal droit soumis a un étiremet

Les dimensions du canal évoluent en fonction du tHélongation imposé.
L(e) = Lo(1+¢)
a(e) = ay(1 —ve) 1.2
b(e) = by(1 —ve)

Ou ¢ est I'allongement du systeme wetest le coefficient de Poisson du ma-
tériau. Ici pour I'Ecoflex 00-50y=0,15.
La résistance est alors définie en fonction dddidement :

Lo(1+¢)

Ree) = 'Dao(l —ve).by(1 — ve) -3

Si on note Rla résistance électrique du canal non étiré on gerre :
1+9)

R(&') = Ro(l——US)Z 1.4

D’aprés cette relation, lors de I'étirement (augtagion dee) la résistance
va augmenter non linéairement a cause du dénominatex?.
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II1.3.b.2 - Canal perpendiculaire a la direction d’étirement

Dans ce cas précis le canal va subir un élargisseaiasi qu’'un rétrécis-
sement de sa longueur (Figure 111-10).

1 L >
Direction l Sens d’'étiremen
du canal L 4
/ b
-
/
/
L
7
/
b0 /
£ -
a, a

Figure 111-10 : Schéma illustrant les variations gé@métriques d'un canal soumis a un étirementuniaxial
perpendiculaire.

Dans ce cas les dimensions évoluent selon lesorksuivantes :
L(e) = Ly(1 —ve)
a(e) =ag(1+¢) 1.5
b(e) = by(1 — ve)

La résistance est alors reliée au taux de défoomatar la relation :
(1 -ve) R,

(1—vs)(1+s)=(1+s) .6

R(¢) = R,

Dans ce cas la théorie prédit que la résistanceiranuer lorsques va
augmenter.

Afin de simplifier la notation on posk=1+¢ et B=1-v¢ pour la suite de ce
travail.
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III.3.c - Cas d’un canal en serpentin

On se place dans le cas d'un serpentin qui subittimement
uniaxial parallele a sa direction principale (Figutl-11) ou perpendicu-
laire a celle-ci (Figure 111-12). La longueur de serpentin non étiré est no-
tée L et sa sectiongSa.b avec a la largeur du canal et b la hauteurékta
sistance du serpentin non étiré est notge R

<Direction de |” étirem er>
| ]
|

Figure 1lI-11 : Schéma illustrant la déformation d’'un serpentin c¢formé par un étirement uniaxial dans I
cas ou les canaux longitudinaux sont paralléles aétirement. Ces canaux sont allongés alors que les-

rages (canaux transversaux) sont élargis.
<Direction de l’étireme>

—

' Serpentin étiré
Serpentin non étiré

Figure 11I-12 : Schéma illustrant la déformation d’un serpentin d¢formé par un étirement uniaxial dans I
cas ou les canaux longitudinaux sont perpendiculs a I'étirement. lls sont élargis et les viragesont al-
longés.

Afin d’étudier I'’évolution de la résistance éleqie du serpentin
nous considérons deux canaux droits théoriques @mamnlongueur et de
méme section que notre serpentin. Le premier capgdelé x, est paralléle
a la direction de I'étirement. Le deuxiéme, appglést perpendiculaire a
cette direction. La valeur de la résistariRelu canal en serpentin est alors
une combinaison des deux valeurs de résistanceatesix droits.

R= x.Ry+y.Ry .7

Avec Ry la résistance du canal x B§ la résistance du canal y. Les coeffi-
cients x et y représentent respectivement les ptaprs de canaux du ser-
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pentin étudié orientés parallelement et perpendiceinent a I'étirement.
On a x+y=1.

Le canal paralleéle a I'étirement va étre allongéatésistance électrique va
varier selon la relation 111.4. Celui qui est penpéculaire a cette direction
verra sa résistance évoluer selon la relation.ll1.6

R(e) = x(¢).R i+ (¢).R l 1.8
0p2 y 02

Les coefficients x et y sont eux aussi dépendaetballongement. En ef-
fet les proportions de canaux paralléles ou perjpehares a I'étirement
vont varier durant la déformation.

x(e) =
Y. longueurs de tous les canaux
Y longueurs des canaux perpendiculaires a l'étirement

Y longueurs des canaux paralléles a l'étirement

1.9

y(e) = Y. lougueurs de tous les canaux

On peut exprimer ces deux coefficients en foncti@enleur valeur initiale
lorsque le serpentin n’est pas étiré. Ces valeoms$ sotée et Yo.

© Axg
x(e) = ———
Axo + Byo .10
y(g) =L
Axg + By,

Au final la réponse du capteur en forme de serpesi réduit a la simple
expression suivante :

R A2 B
R(£)=—O(ﬁx0+zyo) .11

Axg + By,
Avec A=1+¢ et B=1-ve¢, Ry la valeur de la résistance électrique du capteur
non étiré xo etyo les proportions de canaux paralléles et perpetaias a
I’étirement. Dans cette expression s&ldépend de la conductivité du ma-
tériau, le reste n'est dépendant que du coefficcenPoisson et de la géo-
métrie du capteur.

II1.3.d - Résultats

La relation I11.11 a été appliquée pour un serperdgn Ecoflex
rempli de Galinstan. La valeur initiale de x &st90% (90% du canal est
orienté parallélement a I’étirement) ce qui cormgp a un des capteurs deé-
veloppé dans ce travail. L’étirement simulé est pdmentre 0 et 40 mm.
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Les résultats du calcul sont exposés dans la Figlide3. Si I'axe principal
du serpentin est perpendiculaire a I'étirement aalles valeurs de&o et yo
changent. Un second exemple est donné pour unégcoafion ouxo=5%.
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N
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Etirement en mm

Figure I11-13 : Résultats de la résolution de la réation I11.11 pour deux configurations de capteur. La
courbe en vert représente un capteur dont les canausont principalement orientés parallélement a la d
rection de I'étirement (x0=90%), correspondant au schéma de la Figure lll-11alors que la courbe en poir
tillés bleus représente un capteur perpendiculairea cette direction (=5%), correspondant a laFigure
11-12.

Pour le capteur dont les canaux sont majoritairenpamalleles a
la direction de I'étirementx(=90%), les résultats montrent une augmenta-
tion de la résistance avec I'étirement du canalrésistance voit sa valeur
multipliée par 10 au cours de I'étirement. Elle gmen effet de 1,20 a
13,2Q pour une élongation de 40,5 mm (270 % de tauxod'ghtion). Pour
le second casxg=5%) le comportement est trés différent car lagtésice
diminue au début de I'étiremend<(8 mm) pour passer de 1,28a 1,10Q
avant d’augmenter pour atteindre un maximum de 87Tes comporte-
ments s’expliquent par la répartition des canaux.effet dans le premier
cas (courbe pleine verte) la majorité des canauxt wmir leur longueur
augmenter et leur section diminuer ce qui va en&gaune augmentation de
la résistance selon la relation Ill.1. L’évolutiarest pas linéaire car la sec-
tion diminue lorsque I'étirement augmente (voirrdation 111.4). Dans le
second cas (courbe en pointillés bleus) c’'estigear des canaux qui aug-
mente et la longueur diminue. La résistance gkliminue pour des éti-
rements compris entre 0 et 8 mm comme annoncéapeaglation I11.6. Ce-
pendant on constate une augmentation de la résistanpartir de 8 mm
d’étirement. Elle s’explique par la présence degxdeanaux de connexion
droits qui sont paralleles a I'étirement. Cetteeatation implique une forte
augmentation de leur résistance pendant I'étirenfesit Figure I11-5) do-
minant I'influence des canaux perpendiculairesééfément.
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II1.3.e - Discussion

Cette méthode permet de calculer trés simplementrésistance
électrigue méme pour des élongations supérieur28 mm ce qui est un
avantage par rapport a la simulation COMSOL. |leulést rapide et facile
a automatiser au sein d’'une feuille de calcul ound’ macro Excel, par
exemple, afin d’en automatiser I'exécution. Pous déométries plus com-
plexes la relation entre le taux d’élongation etrégistance du canal est
plus difficile & définir. La simulation COMSOL eptus adaptée grace a la
possibilité de pouvoir dessiner la géométrie étediéectement dans le lo-
giciel ou avec un logiciel de conception de typdidworks.

L'étude des deux cas de capteurs a montrer desnsépodiffé-
rentes en fonction de 'orientation des canaux.i@st trés intéressant car
il est donc possible d’obtenir deux informationdAgg a ces capteurs:
'amplitude de I'étirement et sa direction. |l edbrs possible de combiner
plusieurs serpentins orientés différemment afinbtBair un capteur multi-
directionnel (Figure I11-14).

R1
[ J

R4 R2

®
R3

Figure I11-14 : Schéma d’une jauge de contrainte rélisée par I'association de plusieurs capteurs hypé-
lastiques. Les serpentins représentent les partiesensibles, les canaux droits sont des canaux deneo
nexion et les points rouges représentent les point® mesures de résistance électrique.
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Avec ce type de jauge il est possible de suivrédformation d’'un
objet en mesurant en continu les quatre résistaélesdriques. Si la direc-
tion de I'étirement correspond a la direction horitale de la Figure 111-14
alors les résistances R1 et R3 vont augmenter aloesR2 et R4 vont di-
minuer. Si la direction correspond a la verticake sera l'inverse. Il est
donc possible en comparant les évolutions en terdisdes différentes ré-
sistances d’obtenir des informations sur la tailéel’étirement et sur sa di-
rection.
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II1.3.f - Un point sur le Coefficient de Poisson

N
A\ 4

|, M !

NRZ iz,

C

Figure I1I-15 : Schéma illustrant les variations dedimensions lors d’un étirement uniaxial.

Dans ce travail nous avons utilisé un coefficier® Boisson
v=0,15 pour I'Ecoflex 00-50. Ce coefficient a étéccdeé a partir d’une ex-
périence d’'étirement uniaxial ou la largeur et H&seur d’'une piece en
Ecoflex ont été mesurées en fonction de I'élongatides travaux plus ré-
cents menés par I'équipe du laboratoire Biosoft aulduse (Christophe
Vieu, Julie Foncy et coll.) ont mis en avant leasd#ére variable de ce coef-
ficient & partir de la configuration d'un test diément uniaxial.

Dans cette configuration le taux d’élongation piéal a la direc-
tion de I'étirement est défini panr=L/Lo, celui perpendiculaire a cette di-
rection pari;=I/l o et celui selon la troisiéme direction de I'espasé défi-
nie paris=h/ho. Dans le cas de I'étude d'un matériau incomprdesdi
isotrope la conservation du volume permet d’écrire

My =1

A =2

1 1 .12
A=Ay = —
S|

L'expression du coefficient de Poisson est défipée les variations de di-
mensions de la piéce étudiée :

v = 0 111.13
Ly
Lo
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En la combinant avec I'’équation 111.12 elle revieént

1-L
. Vi .14
T a-1

L’évolution de la valeur de ce coefficient de Pois en fonction de
I'allongemente est présentée dans la Figure 111-16.

0,6

o
w

o
>

AN
N

Coefficient de Poisson
o
w

0,2 \
T ——
0,1
0
0 200 400 600 800

Allongement € en %, €=(1-1)*100

Figure 111-16 : Evolution du coefficient de Poissonen fonction de I'allongement imposée.

Lorsque I'étirement est nul le coefficient de Pois®st proche de
0,5 ce qui correspond bien a un matériau incomrkessCe coefficient
diminue rapidement lorsque la piéce étudiée eséetiLors de I'étude d’'un
matériau rigide les taux d’élongation imposés daittles comparés a ceux
atteints par les matériaux hyperélastiques étudieslonc cette variation
n'est pas prise en compte et c’est le coefficiemtPbisson du matériau au
repos qui est utilisé. Lors de nos expériences mi@waillons avec des taux
d’élongation pouvant atteindre plus 300% de laldaihitiale du capteur et
le coefficient de Poisson est faible pour ces vaaliétirement. Les résul-
tats présentés dans ce travail ne prennent pasmpte cette variation du
coefficient de Poisson car cela complexifie la igs@ion des simulations et
des calculs. A la place nous avons utilisé une waliéixe (0,15) mais
I'intégration de cette dépendance a I'étirementrpaittaméliorer la préci-
sion des modéles.

III.4 - Caractérisation expérimentale des
capteurs

La fabrication des capteurs hyperélastiques etaleckexpérimen-
tal permettant de les caractériser sont décrits darpartie 1.3 - du Cha-
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pitre | -. Nous allons maintenant nous intéressedé@roulement de ces ca-
ractérisations et aux résultats.

III.4.a - Protocoles expérimentaux

La caractérisation des capteurs hyperélastiquesistena mesurer
leur résistance électriqgue au cours d’'un test tBétent uniaxial. Différents
tests ont été menés afin d’étudier le comporterdestcapteurs :

- Elongation simple avec mesure de la résistancdréee tous les 1mm
d’étirement.

- Cycles d’élongation avec enregistrement en contideela résistance
électrique.

- Vieillissement accéléré des composants afin d'@micl’évolution de
la résistance électrique dans le temps.

II1.4.b - Automatisation du protocole

II1.4.b.1 - Pilotage du moteur Newport

L'automatisation du déplacement de la plateformenégént
I'’étirement des capteurs d’élongation a été réalis@us Labview. Un pro-
gramme développé au sein du laboratoire permetolgréle du moteur
Newport. Celui-ci permet d’envoyer des ordres alPE® qui commande
le moteur Newport. Il est ainsi possible d’ordonmer déplacement de la
platine en avant ou en arriere en contrélant laadice de déplacement, la
vitesse et I'accélération. Au cours de ce travaiptogramme a été totale-
ment repris et modifié afin qu’il soit égalementspible d’effectuer des
cycles d’étirement (Figure 11I-17). En indiquant lembre d’aller-retours
désirés en plus des autres parametres le systénédirea le capteur puis
revenir & la position de repos en comptant le nendw cycles effectués.
En décomposant le déplacement global en différdépacements plus pe-
tits le systéme va générer un déplacement pas aQes différents pro-
grammes de pilotage permettent de tester les ceptélongation pour
différents protocoles de stress et de suivre léponse électrique.
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D ement
i N'm Distance de chagque pas (mm)
L4 7"
Sens Yitesse{mm/s}

- Arrigre "" ;‘: 0

 Distance relative (mm) Ymax: 0.5n1n1,:s Temps d'attente entre 2 pas (s)

£ BT Amax: 2mm/s Al
o MUl o 0

 Vitesse (mm/s)

hyperélastique

Mombre de pas demandés
A —
¢
Mombre de pas en cours
0
Nombre d'aller-retour

2
°

Nombre d'A/R en cours

0

Y, OK
o 0033
FIV— -

gcomd =

Me pas remplir les champs de la fenétre déplacement, vérifier
COMY et la valeur de I'accélération,

que la ressource visa est bien

Remplir les champs & droite puis lancer le VI Cliquer sur OK pour lancer la manip.
En cas de probléme le bouton STOP arrétera la boucle de déplacement. Cell-ci sarréte d'elle

méme lorsque le nombre de pas demandés est atteint.

Figure Il1-17 : Face avant du programme Labview conrdlant les déplace
sée. L’ensemble des parameétres du déplacement peavétre contrblés.

ments de la plateforme motori-

II11.4.b.2 - Enregistrement automatique de la résistance électrique

Afin de pouvoir suivre I'évolution de la résistanékectrique des
capteurs au cours de I'élongation un programme leabvpermettant

d’enregistrer les mesures du multimétre (Kei

thi&p@) a été mis au point.

Ce programme ordonne au multimetre de réaliserrnesure et enregistre

les données dans un fichier texte (Figure

[11-1B).est ainsi possible

d’enregistrer a intervalle de temps régulier laig&sce électrique du cap-
teur. Les données peuvent ensuite étre traitééemaent sous Excel.

Chemin

%

VISA resource name

% CoMs =
Function (0: DC Volts) Measurement
a 2-Wire Resistance 4 0
Units
STOP

Temps boucle (ms)

0

Temps mesure (s)
0

=

Figure 111-18: Face avant du programme Labview enregistrant les mesures électriques réalisées pée

multimeétre.
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II1.4.c - Variation de la résistance électrique lors de I’élongation du
capteur

Le capteur est placé sur le banc de test et braaahgystéme de
mesure. Il est alors étiré par pas de 1 mm a utesse maximale de 2 mm/s
et sa résistance électrique est enregistrée. Biftéss images du capteur dé-
formé sont présentées dand-igure I11-19.

Figure 111-19 : Séquence d'images d'un capteur d'@ngation hyperélastiqueau cours d'une expérience d’'étiremer
uniaxial (vertical sur ces images).Les différentes photographies illustrent la déforméion du capteur au cours di
I’expérience. La barre d’échelle représente 10 mm.

Ces images ont été prises par une vue de dessurs dut obser-
ver I’élongation du capteur et I'amincissement dmal microfluidique con-
tenant le galinstan. Ce canal en serpentin estcipdhement paralléle a la
direction de I'étirement. Selon les modéles COMS#lanalytique la résis-
tance de ce canal électrique du capteur devraitauater avec I'étirement.
Les résultats des mesures de résistance électsiguteprésentés en Figure
111-20.

Comme attendu la résistance augmente avec I'étmem@ette
augmentation n’est pas linéaire. Cela est d0 dlliénce de la variation de
la section du canal comme nous l'avons vu dans deie précédente
(I1.3.d -). La résistance varie de 1,908jusqu’a 16,082 pour une élon-
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gation de 0 a 45 mm (ce qui revient a multiplietdagueur du capteur par
4). Le capteur est capable de subir des étirememiesxiaux de I'ordre de
300% de sa longueur initiale (15 mm). De plus ligétion d'un métal li-
quide a température ambiante tel que le galinsermpt de conserver un
contact électrique tout au long de I'étirement. Capteurs sont donc ca-
pables de détecter de tres larges déformations salnis de dégradations
importantes (déchirure de I'Ecoflex, perte de cotoe €lectrique ou arra-
chement de la connectique par exemple).

Résistance en Ohm
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Figure I11-20 : Réponse d’'un capteur parallele a létirement - Données expérimentales de I'évolution ¢
la résistance électrique d’'un capteur d’élongatiorhyperélastique en fonction de I'étirement.Les canaw
du serpentin étudié ici sont majoritairement paralkles a la drection de I'étirement. La longueur initiale
du capteur est 15 mm. La résistance électrique duapteur augmente lorsque celui-ci est étiré.
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On se place maintenant dans le cas d'un capteur leouel les
canaux sont principalement orientés perpendicula@m® a I'étirement (y
grand devant g voir Figure I11-12). Le comportement de ce capteaumis
a un étirement est tres différent du premier cdg®inesures de résistance
électrique sont présentées dans la Figure Il1-21.

Lors de I'étirement, la résistance électrique dptear diminue
pour des étirements compris entre 0 et 10 mm pastkani,806Q a 1,268
Q. Elle augmente ensuite pour des étirements supérigisqu’a atteindre
3,55Q. Ce comportement est dd a I'orientation des cankuxeffet les ca-
naux étant principalement perpendiculaires a ledtient ceux-ci vont voir
leur longueur diminuer et leur largeur augmentezui_résistance va alors
diminuer suivant la relation II1.6. Néanmoins lergentin comporte des
parties qui sont paralléles a I'étirement. Ces ipad de canaux vont voir
leur résistance électrigue augmenter au coursadigdment, notamment les
canaux de liaison entre le serpentin et les éldesaui permettent de réa-
liser la mesure. La résistance de ces canaux augnfertement durant
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I’étirement et va dominer. C’est pour cela quedaistance globale du cap-
teur finit par augmenter. Il est possible de limitet effet en diminuant au
maximum la taille de ces canaux.

Résistance en Ohm
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Figure IlI-21 : Réponse d'un capteur paralléle alétirement - Données expérimentales de I'évolution de
résistance électrique d’'un capteur d’élongation hyprélastique en fonction de I'étirement.Les canaux dt
serpentin étudié ici son perpendiculaires a la direction de I'étirement. La longueur initiale du capteur es
15 mm. La résistance électrique du capteur diminug@our un étirement compris entre 0 et 10 mm avar
d’augmenter pour des étirements supérieurs.

En fonction de l'orientation des canaux par rapgottétirement,
le capteur n’a pas du tout la méme réponse élemriGeci correspond aux
résultats obtenus par le calcul de la résistanéertque de la partie 111.3 - .
Une comparaison plus approfondie entre ces résuétgpérimentaux et les
résultats théoriques est traitée dans la partib.4l- .

II1.4.d - Hystérésis

Afin de quantifier I’'hystérésis d'un capteur d’éfgation (le ser-
pentin est orienté parallelement a I'étirement)luicei a été placé sur le
banc de test et étiré par pas de 1 mm jusqu’'a 35 (233 % de taux
d’élongation) a la vitesse moyenne de 0,2 mm/svalétion de la résis-
tance électrique a été enregistrée durant I'étirene¢ durant le retour en
position initiale. Les valeurs mesurées sont pré&asmnen Figure 111-22.

L’évolution de la résistance présente une faiblstésésis, I'écart
moyen entre les deux courbes est de @25 est intéressant de noter que
la résistance électrique du capteur revient a $auval’origine lors du re-
tour a un étirement nul. Grace a cette faible hgsti§ il est possible
d’imaginer un capteur précontraint (déja étiré)iposné sur un support.
Lorsque le support est étiré le capteur voit séstésce électrique augmen-
ter (comme dans notre expérience) et a I'inverse éiminue lorsque le
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support est relaché. On peut ainsi détecter urerégnt et un rétrécisse-
ment. Ceci ouvre de nouvelles possibilités quantapplications.

9
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Figure 111-22 : Evolution de la résistance électrique d'un capteur hyperélastiguesoumis a un étirement d
35 mm. Les diamants bleus correspondent a un étirement cresant du capteur et les triangles rouges cc
respondent a un étirement décroissant.

Selon nous cette faible hystérésis a pour origign@dcosité du ga-
linstan et son oxydation sur les parois lors dériéénent. Lors du remplis-
sage du canal le métal qui en contact avec la gaoaiyde car I'Ecoflex est
poreux aux gaz. Une couche de métal solide se fauteur du cceur li-
quide. Lors de I'étirement la couche solide estséasen certains endroits,
s’'écarte et le métal qui vient contre la paroi ®iex se solidifie lui aussi.
Lorsque la contrainte est relachée pour un reteus Ya position d’origine,
cette couche solide s’oppose a la relaxation deawaet a la diminution
de la résistance électrique. Cependant lorsqueotaef de rappel de
I'Ecoflex est suffisamment forte la couche métalkgsolide est a nouveau
cassée et la résistance diminue au fur et & mepledes canaux microflui-
diques retrouvent leurs dimensions d’origine.

II1.4.e - Tests de fatigue (cycles d’élongation répétés)

Les premiers tests expérimentaux ont permis de xnieanaitre le
comportement électrique des capteurs hyperélagtigNeus savons que la
résistance électrique augmente avec l'étiremensgoe le serpentin est
principalement orienté dans le sens de I'élongathous avons également
vu que la mesure présente une hystérésis faibtedarretour en position
initiale du capteur. Des mesures ont été réaligdemultipliant les cycles
d’élongation. Les programmes Labview ont ici étdisés pour program-
mer une série 150 étirements de 0 a 30 mm (0 a #0Qle taux
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d’élongation) a une vitesse de 0,2 mm/s tandislguésistance est enregis-
trée. Un exemple est présenté en Figure I11-23.
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Figure 111-23 : (Gauche) Evolution de la résistanceélectrique d’un capteur d’élongation au cours d'untest de fatigue.Au
cours des cycles d’élongation la résistance augmenpuis diminue en fonction de I'étirment imposé awapteur. (Droite)
Evolution des valeurs minimale et maximale de la stance électrique du capteur en fonction du nomler de cycles.

On s’intéresse également aux valeurs maximalesietmales de
la résistance électrique lors des cycles d'étiream€Erlle-ci correspondent
aux positions d’étirement maximal (30 mm) et minirf@. mm) du capteur.
On veut savoir si ces valeurs évoluent lorsqu’onltiplie les cycles
d’étirements. Les résultats de ces mesures soseptées Figure 111-23.

Ces résultats montrent que la valeur maximale deéfastance
électrique ne varie que tres peu au cours des gy€&leur une élongation
donnée la résistance du capteur est toujours laen&@uapendant la valeur
minimale augmente de 3,97 a 4,65Q. Cette augmentation s’explique par
le fait que les canaux mettent de plus en plusedeps a recouvrer leurs
dimensions d’origines lorsqu’on multiplie les élatigns. Le capteur laissé
au repos apres lI'expérience voit sa résistancdréee diminuer et retrou-
ver sa valeur initiale en quelgues minutes. Ce temgt nécessaire aprés
une répétition d’étirements successifs pour quarlatriaux du capteur re-
trouvent leur forme d’origine. C’est le temps d&xation du capteur. Il est
trés court lorsque le capteur ne subit qu'un s¢inédent et revient en po-
sition initiale (ce temps était trop faible lors des tests pour étre mesure)
et augmente avec le nombre d’étirements.

Ce comportement indique que les capteurs hyperglest peu-
vent subir de nombreuses déformations sans quignalsélectrique ne soit
dégradé. Il faudra cependant prendre en compterntgs de relaxation du
matériau dans le développement d'éventuelles agjpdics.
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III.4.f - Vieillissement des capteurs

Les capteurs d’élongation peuvent étre utilisésdpen de longues périodes
de temps. Il est donc important de déterminer contrceux-ci vont vieil-
lir. Pour vérifier si leur résistance dérive au odu temps deux capteurs
ont été placés en vieillissement accéléré sous sihre contrdlée. La loi
de vieillissement accéléré communément appliqgué@aymere est la loi
d’Arrhenius. Ici nous appliquons la loi empiriquaicest une version sim-
plifiée : f = 227/10 (ol f est le temps simulé &fT la différence de tempé-
rature par rapport a un temps de référence). Léecagpouvant étre porté
sur la personne, nous avons choisi une températeireéférence de 37°C.
Les capteurs sont mis en étuve a 67°C (avec un dduxmidité de 40%)
donnant un facteur d’accélération de[Z8]. Cette expérience a duré envi-
ron 15h30min correspondant & un vieillissement éajent d’environ 10
jours. L'un des capteurs a été étiré de 26 mm &autong de I'expérience
et 'autre n’a pas été étiré afin de servir de réfé€e. La résistance élec-
trigue de ces capteurs a été enregistrée toutregide I'expérience. Les ré-
sultats enregistrés sur le capteur étiré sont ptéseen Figure 111-24.
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Figure 111-24 : Evolution de la résistance électrique d'un capteur étiré de 26 mm au cours du temps te-
que celui-ci est placé dans une étuve a 67°C. Leariations brusques de résistance en sont dues an@n-
tée et la descente en température de I'étuve au détbet a la fin de I'expérience.
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Au cours de I'expérience la résistance électriquecdpteur varie
selon différentes étapes. Tout d’abord elle augmérs fortement passant
d’environ 15,33Q a 19,7Q avant de diminuer et de se stabiliser autour de
17 Q. Cette variation s’explique par les changementstedepérature et
d’humidité liés a la mise en place des conditioxggéeimentales. La tempé-
rature influence la résistivité électrique du gatam [79][80] mais cette in-
fluence n’est pas suffisante pour expliquer la Baude résistance élec-
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trigue en début d’'expérience. L’humidité joue égadmt un réle. La poro-
sité de I'Ecoflex aux gaz peut entrainer une dtiata du matériau lors de
I'augmentation de I'humidité. Cette dilatation caiitda une réduction de la
section du canal microfluidique et a une augmearatie la résistance.
Lorsque la température et '’humidité sont stabéséa résistance se stabi-
lise également. Aprés stabilisation, la résistanogment Iégérement au
cours du temps passant de 16®% t=14000 s a 17,08 avant I'arrét de
I'expérience. La brusque variation de résistanaz anoment-la est due a
I'ouverture de I'étuve et a la trés brusque vaoatide température et
d’humidité. Aprés I'expérience lorsque le captest a nouveau a tempéra-
ture ambiante la résistance électrique de celuetribuve sa valeur initiale
(15,33Q). Les résultats sont identiques pour le capteur étiré, la résis-
tance du capteur retrouve sa valeur initiale apegérience. Il apparait
donc que le vieillissement accéléré n’ait pas enofllience sur la valeur de
la résistance des capteurs. Par contre la tempgératfiuence cette valeur.
Une série de mesure de la résistance électriquelel@s capteurs en fonc-
tion de la température a montré gu’entre 25 et 3@°fesistance du capteur
étiré augmente de 0,08 et celle du capteur non étiré de 0,008
L'influence d’une variation de température de quels| degrés au cours de
I'utilisation d’'un capteur est donc négligeable papport aux variations
induites par une élongation.

Discussion

II1.5.a

- Comparaison des résultats expérimentaux et des modéles

Afin de pouvoir valider les simulations présentélass ce chapitre
les résultats issus de COMSOL et du calcul de desténce théorique (rela-
tion 111.11) ont été comparés aux résultats expéritaux. L'ensemble de
ces résultats est présenté dans la Figure lllI-R&pparait que les simula-
tions anticipent bien I'’évolution de la résistaréectrique du canal micro-
fluidique rempli de galinstan lors de I'étiremeiin effet I'écart moyen
entre les résultats de la simulation COMSOL etréesultats expérimentaux
est de 0,4X2 avec un écart type de 0,16 L’écart moyen entre le modéle
analytique et I'expérience est de 0,Q4(écart-type de 0,X1) pour le cap-
teur paralléle a I'étirement et de 0,08(écart-type de 0,08) pour le cap-
teur perpendiculaire. L'écart entre les résulthéotiques et expérimentaux
est plus importants pour les faibles valeurs diadlement £<15 mm) que
pour les valeurs plus importantes. Cela peut éxmigqué par le fait que
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Figure 111-25 : Comparaison des résultats issus déa simulation COMSOL (trait plein rouge), du calcu
analytique (traits pleins vert et bleu) et des expéences d’étirement des capteurs. Les deux types dap-
teurs sont présentés sont présentés ici. Les couhbthéoriques sont proches des résultats expérimenta
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pour de faibles valeurs d’étirement le module desgun est différent de la
valeur utilisée ici comme cela a été vu dans lgipdtl.3.f - . La prise en
compte de la variation du coefficient de PoissorcalWétirement pourrait
réduire cet écart. Une autre explication peut ved@r la connectique.
L'interface entre les fils de cuivre et le galinstaxydé peut générer une
augmentation de la résistance électrique mesurétte €ésistance parasite
n'est pas prise en compte dans nos modélisatioesmploi du galinstan
entraine irrémédiablement cette erreur car il stxylLa solution la plus
simple a cette source d’erreur serait de le reogl@ar un liquide ionique.

Cette comparaison valide les deux méthodes de Icd&la résis-
tance théorique du capteur d’élongation déformésEpourront étre utili-
sées dans les futurs développements de capteursafiticiper leurs per-
formances.
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II1.5.b - Performances des capteurs

La caractérisation des capteurs a montré plusipaists intéres-
sants :

- Les capteurs en Ecoflex 00-50 peuvent étre soangis trés fortes élonga-
tions (plus de 300 % de taux d’élongation) sandrsidé dommages impor-
tants (en restant dans le régime des déformatilassigues).

- Le galinstan remplissant les canaux microfluidigpermet de conserver
un contact électriqgue tout au long de la déformmatién effet le métal li-
quide a l'avantage de suivre la déformation desaoance qui prévient
toute perte de connexion. Néanmoins au-dela de thébongation supé-
rieure a 500% de la taille initiale du capteur tssons peuvent apparaitre
dans I'Ecoflex au niveau de la jonction avec laddlede verre qui sert de
support, ce qui peut entrainer une déchirure chakaicrofluidique pro-
voquant une perte du contact électrique lors derédent. Ce point peut
étre amélioré en changeant le matériau supportupanatériau moins tran-
chant que le verre ou en utilisant des lamellesatee biseautées.

- Le temps de réponse du capteur permet de stawariation de résistance
pour un déplacement du moteur avec des vitessastglisqu'a 2 mm/s
méme si le temps de réponse du capteur n'a pasaéa&térisé précisément
dans ce travail. Ce type de capteur apparait domore étant bien adapté a
la détection et la quantification des grandes dé&drons en se limitant
toutefois a des vitesses d’étirement modérées qagesl mm/s) ou alors a
des déformations brusques mais sans retour a liqrod’origine.

Il est possible d’améliorer la sensibilité des eaps en augmen-
tant le nombre de virages du serpentin. Tout erseosant la taille du cap-
teur la longueur du canal est augmentée ce quugaanter la valeur de la
résistance électrique au repos mais aussi sa i@aria¢lative au cours de
I’étirement. Par exemple lorsque la taille du capteera multipliée par 4 la
résistance ne sera plus multipliée par 8 mais paou 12. Cette améliora-
tion de la sensibilité du capteur peut conduirena meilleure détection de
la déformation. Une autre solution est d’utiliser fluide moins conducteur
gue le galinstan, un liquide ionique par exemplan® ce cas la variation
absolue de la résistance du capteur est augmeraiselanvariation relative
au cours de I'étirement reste inchangée.
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II1.6 - Conclusion et applications
potentielles

Les capteurs développés dans ce travail ont méatmrécapacité a
subir de tres forts étirements sans perte de coitactriqgue. L'association
de I'Ecoflex 00-50 et du Galinstan est donc positidlans le développement
de capteurs hyperélastiques. La forme en serpehticapteur permet de
renseigner sur le taux d’étirement et sa directi®il. est parallele a la di-
rection d’étirement sa résistance électrique augenéortement et s'il est
perpendiculaire cette augmentation est beaucous faible (la résistance
diminue méme pour les faibles élongations). Ce&pethdance est un avan-
tage lorsque différents capteurs sont associés géuelopper une jauge de
contrainte multidirectionnelle.

Deux méthodes de calcul de la réponse électriqgecdpteurs ont
été présentées dans ce chapitre. La premiére estsimmulation réalisée
avec le logiciel COMSOL qui permet de dessiner apteur et de le sou-
mettre a un étirement. La déformation du capteda eésistance électrique
théoriques sont alors calculées par le logicieldeaxiéme est I'application
de la formule définissant la résistance électrigiuen canal conducteur
R=p.L/S pour un canal déformé. Le calcul de la défdraragéométrique
des canaux en galinstan permet alors de remontawaleur théorigue de
la résistance électrique et une formulation tréspséifiee de la réponse du
capteur a été proposée. Ces deux méthodes onabties par comparai-
son avec les résultats expérimentaux. Elles fosemstoutes les deux des
résultats concordants et peuvent étre utiliséasadidimensionner des cap-
teurs hyperélastiques et d’anticiper leur réporisetéque en fonction de
I'application visée. Ces deux méthodes ne s’appgiqupas dans les mémes
conditions. La simulation COMSOL est colteuse essoerces informa-
tigues et dans ce travail nous avons dd nous lingitdes étirements infé-
rieurs & 20 mm, soit 133 % de la taille initiale chpteur. Pour des élonga-
tions plus importantes et pour raccourcir les temdpscalculs la méthode
analytique est plus indiquée. Elle permet d’obtemjpidement une valeur
de la résistance simplement en entrant dans ueuables dimensions du
canal rempli de galinstan et I'’élongation souhait®8en inconvénient ma-
jeur est d’étre restreint au canal en serpentinchiBingement de géométrie
nécessiterait un nouveau développement. En celeermeux méthodes sont
complémentaires, le calcul analytigue permet d’'nliteapidement le com-
portement électrique d’'un capteur a la géométriepte et la simulation
COMSOL celui d’'un capteur a la géométrie plus coampl Cette étude a
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fait I'objet de la publication « Using electrofluacddevices as hyper-elastic
strain sensors: experimental and theoretical arabys

Les applications possibles pour ces capteurs somibreuses.
Elles peuvent aller du patch collé sur la peauddtex est compatible avec
cette application car il sert a réaliser des masqueur le cinéma) pour
suivre les mouvements du corps humain au captaégié dans un soft-
robot afin de contréler ses mouvements en passantlg surveillance
d’objet pouvant étre soumis a de fortes déformatjgrar exemple une mai-
son construite sur un sol instable, un immeubls ldun tremblement de
terre ou un arbre lors d’'une tempéte. En effet jange de contrainte clas-
sique permet de mesurer de trés fortes contraimais les élongations
gu’elle peut subir sont faibles. Si elle est plasée un mur qui se fissure et
s'écarte de plusieurs centimétres elle va se brider capteur hyperélas-
tigue peut supporter une telle élongation, il niyapas de perte de contact
électrique et il continuera a fournir des infornoais.

Pour illustrer le potentiel de ces capteurs pouvrgules mouve-
ments du corps un des capteurs développé dansailta été collé sur le
doigt d'un opérateur et sa résistance électriqé¢éaobservée au cours du
mouvement du doigt. Il apparait clairement qu'il pessible de détecter le
mouvement grace a un tel capteur (Figure I11-26).

eeoe2@ peoo®

Figure 111-26 : Photographies d’un capteur d’élongaion collé sur un doigt droit et plié. La résistane élec-
trique du capteur évolue lors du mouvement du doigtLa variation de la résistance est de 26%.

Ce premier montage est une bonne illustration deéfét d’'un
capteur étirable. Cependant un gros travail teagique reste a fournir sur
le packaging du capteur dans un dispositif plusigtdalisable. La difficul-
té et de connecter la partie étirable a la paréamettant la mesure élec-
trique. Ce travail pourra se faire dans le caduenddrojet a caractere plus
applicatif qu’une these. En particulier, on pewtg&ndre a ce que le packa-
ging électrofluidique soit tres spécifique a I'ajgpkion visé, suivant si il
s'agit d’un capteur placé sur un robot, d'un paétéctronique, d'un cap-
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teur porté sur la personne, d’'un capteur implamiér pnesurer les déforma-
tions d’un organe (cceur, poumon...) ou pour monitdeestress d’'un dis-
positif implanté ou d’'une prothése. A noter qu’ungs récente publication
montre déja un premier dispositif tres abouti pleucas d’'un gant (Figure
-27).

lonic liquid microchannel

Softjoint
cirain sensors  Liguid metal microchannel

Figure 111-27 : Photographies extraites de [77] etillustrant un gant détectant lesmouvements des doigt
grace a des capteurs électrofluidiques. Les partiesensibles sont remplies de liquide ionique, le n&tli-
quide a pour fonction de connecté ces parties au sgme de mesure extérieur au gant. La connexion @B
les parties sensible®t les canaux en métal liquide est assurée par diks conducteurs emprisonnés dar
I'Ecoflex.

Ce gant et de maniére plus générale ce type dewapestent né-
cessairement connecter a un systéme électronicaleng'ntation et de me-
sure qui devra aussi étre étudié et adapté pqondre entierement a la
contrainte de portabilité de I'ensemble du syst&eeui constitue un véri-
table enjeu technologique.

Dans le cadre de cette thése nous avons préférésyiore
I'exploration du potentiel des matériaux étirabkys suivant d’autres do-
maines d’applications. C’est I'objet du prochairapfire ou le matériau éti-
rable est utilisé pour le développement de comptssarcrofluidiques dé-
diés au diagnostic médical.

82 Florian Pineda
Thése de Physique / 2015
CEA-Leti Département des Technologies pour la Biologie et la Santé



Chapitre IV - Réservoirs microfluidiques hyperélastiques

Chapitre IV - Réservoirs
microfluidiques hyperélastiques
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Glossaire des abréviations utilisées dans ce chapitre

84

P
Pa
\
Ver
VCa
Vo
Va
Vo
Vmin

Pression de fermetures des vannes pneumatiques
Pression atmosphérique

Volume interne du réservoir

Consigne de volume pour le remplissage du réservoi
Consigne de volume pour I'actionnement du fluide
Volume du réservoir avant I'actionnement du fluide
Volume de fluide actionné

Volume mort technologique

Volume mort optique
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IV.1 - Introduction

Les résultats expérimentaux des expériences ddlagefprésen-
tés dans le 0 ont montré la grande capacité dermé@tion réversible d'une
membrane en Ecoflex soumise a une pression. Larigtépd’hyper élasti-
cité ouvre des nouveaux champs d'applicationsqgted les robots souples
développés dans I'équipe de G.M. Whitesides [6]m8® nous l'avons vu
au Chapitre Il -, ce matériau permet ainsi d’eng&yaune nouvelle famille
de capteurs utile pour la mesure de trés grand&sgrdétions. Dans cette
précédente étude nous avons vu l'intérét d’exptoies technologies du
prototypage microfluidique pour la réalisation decuits électrofluidiques.
De maniére plus générale nous nous sommes intér@sgépportunité de
coupler les propriétés mécaniques de I’'Ecoflex aierofluidique pour ex-
ploiter ces grandes déformations. Inspiré par éssiltats des expériences
de soufflage nous avons imaginé une solution deksige et de manipula-
tion de fluides intégrée dans des cartes microituids. Ce développement
a notamment comme objectif d’apporter des solutipmsr I'embarquement
et l'actionnement intégré de réactifs liquides. Lemrtes doivent étre
simples a fabriquer et a utiliser et sans surcaitadpartie consommable.
C’est un probleme difficile car il faut répondrerais questions :

- Comment stocker un fluide ?

- Comment actionner ce fluide ?

- Comment calibrer le volume de fluide manipulé?

Et ceci de maniére intégrée, portable, autonomeeedatile. Par versatile
nous entendons la possibilité de travailler avee large gamme de vo-
lumes ou la possibilité d'adapter notre méthodéffémntes applications.

Ce sujet a déja fait I'objet de nombreux dévelopeets. Les solu-
tions proposés répondent partiellement a ces questt ont des degrés de
maturité variables. Nous allons présenter certaihiestre elles en début du
chapitre en fonction de leur degré d’intégratiometprécision.

Note : pour mieux illustrer les différentes appresmous avons schématisé
les solutions techniques proposées en représedacarte microfluidique
en vert, la solution de stockage par un corps déngee bleu et le systéme
d’actionnement du fluide par un ressort rouge. lpasties hachurées cor-
respondent aux piéces consommables.
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Systemes entiérement externalisés (stockage et actionnement)

Dans les solutions entierement externalisées lekagge et la mé-
thode d’actionnement sont extérieures a la carterofluidique (Figure
IV-1). Le stockage est assuré par un seringue otesarvoir externe type
Eppendorf tandis que le fluide est actionné papaasse seringue ou une
pompe péristaltique [81]. Ces solutions sont simp@emettre en place et
proposent des méthodes standardisées de mesurelwimes mis en mou-
vement (débitmetre externe par exemple). Un priacgefaut réside dans
la nécessité d’'une connectique fluidique pour aliteele systeme. Outre la
difficulté technique, cette connectique pose lebpgme de la contamina-
tion entre les cartes microfluidiques (partie canetmable) et le systéme ex-
terne (réutilisable a chaque test). Ces systemmisdamc efficaces pour tes-
ter des prototypes de cartes microfluidiques magsl @daptés a une
utilisation point of care (au chevet du patienthdée sur I'utilisation de
puce jetables.

\ DEP
b) Signal

Gonarator
Syste_me Goar n.m.;{.’.‘;. -
d’actionnement =

init Pariicle

Counter

Flow

Chamber

Réservoir
s | | e

Carté microfluidique
\-/ Buffer Syringe '
Drive Sample Drive

Connectique Injection vial Aspirate

Figure IV-1 : a) Schéma de principe du systeme de stockage éactionnement externalisé. Le réservoir €
le systéeme d’actionnement sont en dehors de la carfluidique. b) Exemple de schéma d’un systéme mi-
crofluidique utilisant des réservoirs et des pompesxternes, extrait de [81].

Systemes partiellement intégrés (stockage interne et actionnement externe)

86

D’autres solutions peuvent étre qualifiees d’hybsdElles utili-
sent des appareils externes pour actionner dedefustockés a l'intérieur
des cartes microfluidiques (Figure 1V-2).

Par exemple, un générateur de pression externegémnegradient
de pression dans la carte et permet ainsi d’acéonm fluide. Ce systeme
ne permet malheureusement pas de stocker un vdlpmrtant de fluide.
Parmi les solutions proposées, nous pouvons céeiLbb On CD. Le dé-
placement du fluide peut aussi étre provoqué panike en rotation d‘une
carte microfluidique en forme de disque grace dol@e centrifuge [82].
Abi-Samra et coll. proposent une méthode de stoeldens un Lab on CD
grace a des vannes en cire [83]. Cette technidngedila totalité du volume
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stocké en une seule fois, il faut donc calibrevdéume lors du remplissage
(pendant la fabrication du consommable).

b) l ilispliscer Rkl
a) .
Systéme |
d’actionnement . [
~Carte microfluidique-
Réservoirinterne”
C) = i, (_I'""'J"L:' ii. u:;_i.l.r._u i et ald d)
—_ 2 — 15 [ CB —]
% FPDMS Substrate FPDMS Superatrute —
i Stretch v. Bend . o =
] » ey, [’ (= =g o, o
0 O e g -
A E ey, Y
f'-..u.,: ‘: - = =y
’ O Oy, OO T
gﬁ' » & S
bad o =g B
St O & " ® SRR
: S @ €<o
2° 0D

Figure IV-2 : a) Schéma de principe d’'un systéme hybride. Le stkage est internalisé dans la carte alo
que I'actionnement est externe a cellet. b) Exemple de Lab on CD, le fluide stocké danlg chambre es
actionné par la rotation de la carte et passe darle canal. Extrait de [82] c) Systéme en PDMS actionna

un fluide par pliage ou étirement. Extrait de [88] d) Blisters intégrables sur une carte microfluidiqe de
la marque miniFAB [85].

Le stockage de fluides dans des blisters rappatésdes cartes
microfluidiques semble étre aujourd’hui la solutiEnplus mature et est
déja commercialisée par les sociétés ChipShop (Bfjure 1V-3), mini-

Fig. 200: Blister pouch with 150 il liquid velume

Fig. 201: DNA analysis chip with blister and integrated
lateral flow sirip

Fig. 202: Blister fest chip with aluminum foil pouches

Figure IV-3 : Photographies de différents blisters en plastiqueou el aluminium vendu par la sociét
ChipShop (Extrait de [84]).
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FAB [85] (Figure 1V-2) ou ThinXXS avec le systémeRari [86] (Figure
IV-4).

Cette technologie est issue de l'industrie pharmtqae. Les ma-
tériaux utilisés (thermoplastiques moulés pour Ghipp ou feuilles
d’aluminium thermoformées pour Daktari) permettant stockage de
longue durée. Ces blisters sont indépendants desscaicrofluidiques. lls
sont fabriqués et conditionnés séparément desscatt@e sont assemblés
(rapporté sur la carte) qu’au moment de réalisgrrtgocole de diagnostic.
Une solution proposant des blisters directemenégrés dans une carte
plastique a été proposé par Chen et coll. (Unitersi Pennsylvania, De-
partment of Mechanical Engineering and Applied Maxks) [4]. Ces dif-
férents systémes de blisters sont actionnés deereeixterne par écrase-
ment de la membrane. Prévus pour n’étre utilisésirgu seule fois, ils
intégrent un point de rupture qui s’ouvre sous weetaine pression du
fluide et permet un passage entre le réservoie @eseau microfluidique.
Certains utilisent des pistons (Figure IV-4) [4][&lors que d’autres peu-
vent étre actionnés a la main (cas des blisterstigiaes de ChipShop). Un
autre exemple d’actionnement manuel par étiremantaurbure d’'un canal
en PDMS pour créer un écoulement a été proposéiphmes et coll. [88].
L’'inconvénient de I'actionnement manuel est soneamioce de contrdle du
volume actionné, contrairement a I'actionnement jpiaton avec lequel il
est possible de connaitre le volume de fluide d#pla partir du déplace-
ment du piston et de calculer le débit grace aisssse [89]. Cependant
cette méthode nécessite que la forme du pistonastsiptée a la forme du
blister et un alignement exact pour optimiser I'édlemnent et la mesure
[86]. De plus il n’est ni versatile ni réutilisahlout changement du design
de la carte entraine un changement complexe danssysteme
d’actionnement des blisters. Une fois le réservaile il n’est pas possible
de le remplir & nouveau car le matériau utilisérdaumembrane n’est pas
élastique.

Pouch
membrane

1=

Pre-Actuation Post-Actuation

Figure 1V-4 : (Gauche) Photographies du systeme de blister Dakti en haut et des pistons d’actionnemet
en bas. Extrait de [86] (Droite) Principe du fonctionnement des blisters/e piston avec une téte arrondi
descend et écrase la membrane du blister en poussde fluide. Sl la téte du piston est bien alignéet bien
adapte au fond du blister alors il n'y a pas de vaime mort. Extrait de [4].
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Systemes entiérement internalisés

Afin de pouvoir stocker et actionner un fluide satispositif ex-
terne certaines équipes ont mis a profit les paipa mécaniques du PDMS
(Figure IV-5). Weibel et coll. ont mis au point uéservoir en PDMS dont
I'élasticité permet de stocker sous pression ekmléser un fluide [90].
L’emploi d’'une membrane élastique pour stocker etgser un fluide a
également été breveté [91]. Ces systémes sont esmphis les volumes
mis en mouvement sont limités par les propriétésangues du matériau
employé.

Sys"térne d’actionnement inteme

Réservoirinterne

" Carte microfluidique

L] compartment
valve, L valve
Inlat channal " X

Implanted PDMS membrane

Chip with

1777

through hole

V=0V V>0V
V=0V

V=0

—\Ajf/'

Figure IV-5: a) Schéma de principe d'un systeme intégrant leteckage et I'actionnement d’un fluide
Quelques exemples de systémes existantd) Réservoir en PDMS, le fluide est stocké sousrgssion e
I’élasticité du matériau I'expulse lorsque la vannede sortie est ouverte. Extrait de [90]. ¢) Schémdu sys-
téme électromécanique utilisant du PDMS dopé pour accentuer sdéformation afin de pouvoir stocker e
déplacer un fluide. Extrait de [92]. d) Figure isse d'un brevet protégeant une technique de stockagaté-
grant une membrane élastique. Extrait de [91].

Rosset et coll. ont eu une approche différentenétdopé les deux
faces d’'une membrane en PDMS par implantation w&ifp2] pour créer
un effet bilame sur celle-ci. Suivant la différende potentiel appliquée
entre les deux faces la membrane se déforme velhsaue ou vers le bas.
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Cette technique a permis d’augmenter les volumes anijeu mais néces-
site I'utilisation d’un générateur de haute tensfour déformer la mem-
brane (3 mm de diametre) avec des amplitudes mdeima I'ordre 800

pm.

Ces systemes montrent gqu’il est possible de stoekate mettre
un fluide en mouvement sans appareillage externedlonais a notre con-
naissance il n’existe pas de systémes proposantnétieode de calibration
du volume actionné.

En résumé, I'état de I'art montre qu'il est difleide répondre si-
multanément aux trois problématiques que sontdekstge, I'actionnement
et en particulier la calibration des volumes acti®s

Dans ce chapitre notre objectif est d'évaluer Enét de
I'intégration d’'une membrane en Ecoflex dans unetecamicrofluidique
comme alternative ou complément a ces solutionssy#éme que nous
avons imaginé peut étre positionné entre les smigtipartiellement inté-
grées et celles qui le sont totalement.

Le stockage
Notre idée est un réservoir délimité par une meméren Ecoflex.
Lorsque ce réservoir est rempli par un fluide spression la membrane se
déforme et offre un volume de stockage dépendarsededimensions et de
la pression imposée. Le positionnement de deux esem entrée et en sor-
tie du réservoir permet de le remplir, de maintéaifiuide sous pression et
de le libérer (Figure 1V-6).

a) b) c)

;QI—L)Q _..H_)g
Figure 1V-6 : Schéma de principe du remplissage du réservoir membrane
hyperélastique. (a) Le réservoir est vide. (b) ldduide est injecté sous pres-
sion dans le réservoir. La vanne de sortie est fer@e donc la membrane ¢
déforme sous la pression du fluide qui est stocké. (c) la vams d’entrée es

fermée, le liquide est stocké sous pression. Lesoex rouges symbolisent le
vannes fermées en entrée et sortie du réservoir.

L’actionnement
Ce liquide stocké sous pression nous souhaitonselére en mou-
vement en minimisant l'utilisation d’actionneur naééque complexe. Pour
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Y

cela les propriétés hyperélastiques de I'Ecoflentsmises a profit. La
membrane déformée par le fluide stocké sous pressierce une force de
rappel sur celui-ci. C’est cette force qui va paude fluide et le mettre en
mouvement lors de l'ouverture de la vanne de sdfeigure IV-7). Tant

gue la vanne reste ouverte la membrane pousseitkefjusqu’a un retour
de celle-ci en position de repos.

a) b) c)

iy |

Figure IV-7 : Schéma de principe de la vidange du réservoir a embrane
hyperélastique (a) Le fluide est stocké sous pression. (b) L’oevture de la
vanne de sortie libére le fluide pressurisé, la fae de rappel de la mem-
brane pousse le fluide vers I'extérieur. (c) L'écolement s'arréte. Lorsque
la membrane est en position d’équilibre ouorsque la vanne est fermé:
Les croix rouges symbolisent les vannes fermées entrée et sortie du ré-
servoir.

La géométrie trés précise en calotte sphériquead@éformation
gue nous avons observée et caractérisée danstla pat.a - du O est ex-
ploitée pour mesurer précisément le volume desrvéegs. L'idée est
d’avoir une méthode versatile simple a mettre eat@lafin de mesurer en
continu le volume stocké. Couplée a des vannesdaly cette méthode
nous permettra de contrdler le remplissage et lardéce du fluide de ma-
niére calibrée.

Dans ce chapitre nous présentons dans un premiepstdes
briques de bases du systéme en expliquant un sertanbre de choix sur
I'architecture des composants, sur les empilemeaathnologiques des
chambres embarquées sur les cartes fluidiquesi, giressur le systéme de
mesure associé. Puis dans un second temps noacté@asons ce type de
réservoir afin de comprendre le comportement flyuei d’un tel systeme
pour définir des régles de design et d’utilisatohn systeme. L’association
de plusieurs réservoirs dans un méme systéme favget d’'un chapitre a
part qui présentera les applications mises au gopurtir de ce systeme.
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IV.2 - Architecture de la carte
microfluidique

L'idée du réservoir hyperélastique a été inspirée |es expé-
riences de soufflage du Chapitre Il -. La carte rofiltidique est inspirée
du banc de caractérisation des membranes d’Ecdf@xnembrane est pla-
cée entre deux cartes en COC rigides (1 mm d’épaisminimum). La
carte inférieure est usinée et présente une champiredrique de 400 pum
de profondeur qui est I'’équivalent de la chambrendse en pression du
banc de tests de soufflage. La carte supérieurééegtivalent de la bague
de maintien de ce banc. Le processus d’assemblade chembrane et des
cartes plastiques est décrit dans la partie I.4do Chapitre | -. Pour rappel
il s'agit d'un assemblage par plasma oxygene etite¢.a membrane en
Ecoflex recouvre toute la surface de la carte pjast Cela évite tout pro-
bleme de différence d’épaisseur et cela faciliss$emblage de la mem-
brane sur la carte. Afin de pouvoir remplir et vide réservoir un canal
microfluidique est également usiné dans la caréstpjue inférieure. Pour
garder le fluide pressurisé a l'intérieur de nosergoirs hyperélastiques
nous avons dd intégrer deux vannes situées eneeatrén sortie du réser-
voir. Il existe différents types de vannes intédeabdans les cartes micro-
fluidiques : Weibel et al. utilisent des vannes ardques intégrées dans la
carte qui sont actionnées par rotation pour étreedes ou fermées [90] ;
d’autres comme Pekas et al. intéegrent des vanredtréstatiques en utili-
sant du PDMS, un film métallique et du Galinstar8][®u encore des
vannes a clapet en PDMS comme celles de Ni et9d]. [Ayant beaucoup
utilisé la pression comme moyen d’actionnement tes tests de soufflage
sur les membranes le choix s’est naturellementépsur des vannes a ac-
tionnement pneumatique. Cette technologie de vamsésonnue et bien
maitrisée [5] et elle est pertinente vis-a-vis tampilement de matériaux
envisagé pour ce systéme. Puisque la membrane @fteEcecouvre toute
la surface de la carte plastique elle est utilis@mme partie mobile de ces
vannes pneumatiques. Celles-ci sont usinées dacarta inférieure tandis
gue les canaux d’adressage des vannes sont dastéasupérieure (voir
Figure IV-8). Lorsqu’une pression Bst appliquée sur la membrane celle-ci
s’abaisse et bouche le canal microfluidique.

Le systeme microfluidique de base est donc complseé réser-
voir, de deux vannes pneumatiques, des canaux fhitdigues et
d’adressage. Ces canaux sont connectés au sys@memgplissage (réser-
voir externe ou seringue) et au générateur de jgess&a le bornier du
support Flowpad qui garantit une connexion étanche.
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(a)

Figure IV-8 : (a) Vue éclatée d’'une carte microfluidique. (b) ue en coupe du systeme av
les vannes et le réservoir. La carte supérieure Yomporte le réseau pneumatique pilotar
les vannes. La membrane hyper-élastique de 300 pmépaisseur (2) est la partieactive de l¢

carte. Enfin la carte inférieure (3) comporte la patie fluidique.

3 a 10 mm (Figure 1V-9).

La carte utilisée lors des différentes caractéioset présentées
dans ce chapitre comprend quatre systémes micdoflueés de base indé-
pendants les uns des autres avec des rayons deaqiesdifférents. Ainsi
deux cartes ont été développées pour couvrir lésuve de rayon allant de

Ces cartes de test ont permis de réaliser les t#airsations du ré-
servoir hyperélastique ainsi que différents progreas qui ont été dévelop-

pés afin de piloter ces réservoirs.

O

\

o

O
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<>
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Figure I1V-9 : Captures d’écran issues de Solidworks, elles repsentent les deux cartes microfluidique
développées pour les tests des réservoirs hyperdigsies. La carte de gauche comprend quatre réservoi
dont les rayons vont de 3 a 6 mm. Pour la carte d#roite les rayons vont de 7 a 10 mm.
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IV.3 - Choix de la méthode de mesure
du volume interne du réservoir

La déformation de la membrane hyperélastique pedaestocker
un volume important de fluide. Pour connaitre cduame plusieurs me-
thodes de mesures ont été envisageées :

- Capteur d’élongation intégré. Résultant des travaux présentés dans le
Chapitre Il -, I'idée est d’intégrer dans la menrehyperélastique des
capteurs d’élongation électrofluidiques. Plus pséaient nous avons
envisagé d’intégrer des canaux moulés dans I'EEsoéit rempli de ga-
linstan afin de mesurer I'étirement de la membrpeadant les phases
de remplissage et de vidange des réservoirs gragee mesure de ré-
sistance électrique. A partir des résultats dedstaies capteurs
d’élongation uniaxiale présentés dans le Chapitre Un moule a été
dessiné (Figure 1V-10).

_\

. J

Figure IV-10 : Schéma illustrant le moule dessiné afin d’intégredes résistances électrofluidiques dans
membrane des réservoirs hyperélastiques.

La forme d'étoile de ces résistances électrofluigs] a pour but
d’orienter les canaux parallelement a I'étirementi@si maximiser la
variation de résistance électrique. Cette solutipas été retenue car
une membrane en Ecoflex de 300 um d’épaisseur cdamgodes ca-
naux de 100um est difficile a réaliser et a assemdlir les cartes plas-
tigues (assemblage de membranes trés fines, aligmeavec les cartes
plastiques...). De plus la conception d’'un nouveawl®met d’'une nou-
velle connectique électrigue a chaque changemeatchitecture de
carte aurait eu un impact trop important sur letadd développement
du systéme.
- Capteur de pression.Dans le Chapitre Il - nous avons vu que la pres-

sion imposée et la déformation de la membrane éwaudu dome) sont
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fortement liées et que la déformation permet dewat le volume in-

terne du déome. Ainsi en placant un capteur de pestans le réservoir
il serait possible de remonter au volume interndéeanps réel. Cette so-
lution n’a elle aussi pas été retenue car I'assagwldes cartes micro-
fluidiques aurait été complexifié. L’intégration uli capteur impacte
inévitablement le colt de développement et de €altion de la carte ce
gui limite I'intérét de cette solution. Notons que capteur de pression
peut aussi étre situé a l'extérieur de la cadans un systéme
d’injection externe et étre utilisé pendant la ghde remplissage pour
mesurer le volume injecté dans le réservoir hygeté&ue mais

I'intérét est ici aussi limité car cette solutioa fournit aucune informa-
tion au cours de la mise ne mouvement du fluidelpanembrane.

- Mesure optique de la déformation.La déformation étant parfaitement
sphérique comme présenté dans la partie Il.4da -0 il est possible de
remonter simplement a la valeur du volume interngagir de la hau-
teur du déme et de son rayon, ou plus généraleanat une méthode
de profilométrie optigue couramment utilisée en noiflwidique pour la
mesure des angles de mouillages. Le profil du déstefiimé a l'aide
d’'une caméra et la hauteur de celui-ci est mesar@artir d'une ana-
lyse de I'image. Le volume est ensuite calculé.t€atéthode est donc
compatible avec I'utilisation d’'une simple membraans capteur inté-
gré et ne requiert pas montage optique complexe.fdgut étre réalisée
a l'aide d'une caméra microscope USB ou plus simglet & l'aide
d’'une webcam ou d’un téléphone portable. Une destjons soulevées
par cette méthode est la précision de la mesurdlgudournit. Celle-ci
fait I'objet d’'une partie de I'étude.

Nous avons donc choisis de nous concentrer s@olation optique qui
nous parait la plus simple a développer et la moisguée d'un point de
vue technologique. C’est celle qui impactera lemsde co(t de fabrication
des cartes.

IV.4 - Développement du systeme de
controle des réservoirs étirables

L’automate que nous souhaitons développer pourrétantie systeme doit
permettre de piloter les vannes pneumatiques epdé&dler la camera uti-
lisée pour la méthode optique de mesure. |l a whjectif final de contro-
ler le chargement des réservoirs et leur vidangewr Rela il faut dévelop-
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Figure 1V-11 : Schéma simplifié des différentes
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per différents programmes qui pilotent les apparedmposant le banc de

test décrit dans le Chapitre | -:

- Le générateur de pression pour générer la presséofermeture des
vannes pneumatiques et pour remplir le réservoiligiéde sous pres-

sion.

- Les électrovannes adressant la pression aux vgnmmasnatiques de la

carte.

- La caméra filmant la déformation de la membranerpanalyser les

images.
Le systeme de contrble est schématisé dans lad-iyufl.

Pilotage du générateur Pilotage des vannes
de pression pneumatiques
Programme
de contréle
du systéme

crofluidique.
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IV.4.a - Pilotage du Fluigent MFCS

Le générateur de pression MFCS de Fluigent pewt gilloté a
partir d'un programme dédié (MAESFLO) qui permet amtrbler toutes
les sorties de pression, c’est-a-dire d'imposer pression consigne et de
mesurer la pression générée. A partir du kit deetidppement logiciel
fourni par Fluigent il est possible de développes ¢programmes Labview
qui permettent également d’envoyer des instructenndMFCS et de relever

la pression générée (Figure 1V-12).
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Figure IV-12 : Face avant du programme Labview contdlant le MFCS de Fluigent. Le groupe de valet
nommé « Consignes » envoie les instructions au MFGS le groupe nommé « Mesures affiche la pressiol
générée par celui-ci.

Ce programme réalise la séquence d’action suivante

- Recherche et initialisation du MFCS ;

- Envoie de la consigne en pression (préalablememéemar I'opérateur
dans le programme ou déja enregistrée dans celciMFCS pour
chaque voie du MFCS ;

- Lecture et affichage de la pression générée sugjushaoie du MFCS ;

- Arrét du MFCS lorsque I'opérateur arréte le prognzam

Au cours de la caractérisation des réservoirs t8ipstiques le lo-
giciel MAESFLO a été utilisé, notamment pour gémdeepression de fer-
meture des vannes pneumatiques(dhtre 100 et 150 mbar lors de nos
tests) mais aussi pour remplir le systeme étudéptogramme Labview a
été développé pour étre intégré dans un programoigabde pilotage du
systéme afin d’automatiser I'utilisation de celui-c

IV.4.b - Pilotage des vannes

Les vannes intégrées dans les cartes microfluidigiiediées lors
de ce travail sont des vannes pneumatiques quirsmmialement ouvertes.
C’est-a-dire que sans pression appliquée sur labrane mobile la vanne
laisse passer le fluide et I'application d’'une giea R entraine sa ferme-
ture. Dans notre systéme cette pression est géparéle systeme de régu-
lation de pression MFCS (Fluigent). Afin de pouvainoisir entre cette
pression P(vanne fermée) et la pression atmosphériqgué/&ne ouverte)
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notre choix s’est porté vers [utilisation d’élestiannes bistables
NResearch. Ce choix est motivé par le faible tedgpséponse de ces élec-
trovannes (100 ms), le MFCS de Fluigent permet dbser rapidement une
pression Pmais son temps de réponse pour un retour a |siprestmos-
phérique est trop long pour notre systeme (quelgeesndes).

Les électrovannes NResearch sont contrélées paokties numé-
riques d’'une carte National Instrument USB6009. Emsctions DAQmMXx-
Acquisitions de données de Labview permettent diiagir avec la carte NI
et d’'imposer I'état des sorties numériques. L'ifdee utilisateur de Lab-
view a ainsi permis de développer un panneau dér@enmanuel de ces
électovannes par l'intermédiaire de boutons bigsfFigure 1V-13).

Lorsqu’un de ces boutons est en position « OFFéedtrovanne
correspondante impose la pression atmosphérigquauPniveau du canal
d’adressage et la vanne pneumatique est ouvertsglbl est en position
« ON », I'électrovanne connecte le canal d'adressag MFCS, la pression
Pr est imposée et la vanne se ferme.

Vanne ON/OFF  Vanne ON/OFF2  Vanne ON/OFF3  Wanne OM/OFF 4

Waveform Chart Tension N
14-
Tension u [V] Tension 2 u [V] M by V]
EAEUrEMENL, y |
(Analog output) (Analog output) (Analog input) 1
15- 15- S
5 5 opo 0,5-
z z 4 A w
10+ 10 - 0,50 0,50 - =
z z - A £ 04
05° 05° T Y 1000 &
: l : - - -0,5-
00- 00- g 10 10
#os gos 0,00723 -
— 14-) ,
978875:43:10 078875:44:10
STOP Time

Figure IV-13 : Face avant du programme Labview pernettant le contréle de quatre vannes
bistables, deux pompes péristaltiques et d’acquérinne tension.

Ce programme permet également le contréle de demxpps pé-
ristaltiques et I'acquisition d’une tension génépae un capteur (capteur de
pression, débitmétre ou capteur de températureepample). Il est égale-
ment possible d’automatiser le passage d’'un éta autre de ces sorties
numériques afin de gérer automatiquement I'ouvertetr la fermeture des
vannes pneumatiques de la carte microfluidique.
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IV.4.c - Pilotage de la caméra pEye et traitement des images

Le fabricant de la caméra pEye USB met égalemedis@osition
un ensemble de programmes permettant d’utilisealaéra et de la contré-
ler via Labview. Ces fonctions permettent d'inits&r la caméra, de la pa-
ramétrer, de visualiser a I'écran I'image filméeegicore d’'éteindre la ca-
meéra. Lors des tests de caractérisations des mhseriryperélastiques, la
caméra est placée de maniere a filmer la carte @é pour suivre
I’évolution du profil des membranes hyperélastiq(ieigure 1V-14).

Figure 1V-14 : (Gcﬁej Fhotographie du support “dda carte microfluidique et de la caméra pEye posi-
tionnée pour filmer le profil de la carte. (Droite) Photos du profil d’'un déme c¢ 4 mm de rayon prise
|'aide de la caméra pEye.

Les images issues de la caméra sont analyséesles/éanctions
du module Labview Vision Development. Ces fonctiaétectent le con-
tour du déme, l'affichent & I'’écran et en extraiéed coordonnées. Celles-
ci sont récupérées pour les calculs ultérieurs.tr@gement d’'image peut
étre appligué a une série d'images sauvegardéefosdmateur ou alors
sur les images qui sont envoyées par la camérae @etrniere méthode
permet de réaliser une détection de contour ermseréel », a chaque
image enregistrée par la caméra (Figure 1V-15).

Traitementd’image

@
Initialisation o Définition Détection des -
Acquisition , . oui Arrét de
de la . —>{ d’une zone —>| contours et extraction )
. image be e om . la caméra
cameéra d’intérét des coordonnées

Figure 1V-15 : Schéma de principe du fonctionnementdu programme Labview réalisant le traitement de
images issues de la caméra.

Calcul du volume interne du réservoir
Gréace au traitement d'image précédent les coordesdé contour
du déme sont connues. Dans notre cas c’est la ladtedéme qui nous in-
téresse donc la distance entre la carte microfjuidiet le point le plus haut
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du déme. Un programme Labview peut facilement dalcaette distance si
'opérateur a indiqué la position de la carte sumage. Au début de
I'exécution du programme Labview il est donc den@ral I'opérateur
d’'indiquer la position de la carte sur I'image. téeétape est trés impor-
tante car elle peut étre une source d’erreur ingpaet dans le processus de
calcul du volume. Connaissant le rayon de basededmbrane il est alors
possible de calculer le volume situé sous la menmi@ec la relation sui-
vante :

— T HZ 2
V= EH <? +r )
Avec H la hauteur du déme et r le rayon de la memér

Gréace au traitement d’'image en temps réel on corenédut mo-
ment le volume interne du réservoir (Figure IV-18n couplant ce pro-
gramme et celui pilotant les vannes décrit en IV A4il est possible de con-
tréler le remplissage ainsi que la vidange du nésehyperélastique.

FiNe Edten Michige Pt Bidcion Outls Fentie dide
—_w@iem [#]
Comugra vohime 3
s g VaneeOWCFF  VanmeONOFF2  remplasage Saropasdnge mal)
L) (et

o @ @ H o
timagein

g_
%

Figure IV-16 : Capture d’écran issu de Labview au ours d’une expérience de test d’'un réservoir a mem-
brane hyperélastique. Le cadre vert sur I'image esla zone d’intérét sur laquelle le programme effectue |
détection de contour. Le contour détecté est affiéhen bleu. A partir de ce contour la hauteur H du dme
est calculée ainsi que son volume interne V a I'agdcette formule.
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La Figure IV-17 schématise les interactions eneedifférents composants
du systéeme.
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- — Chargementdu | Carte microfluidique
Réservoir réservair , .
- Reservoir
externe
- Vannes
Application de la
o pression de
Pressurisation fermeture ou de
du fluide la pression
atmosphérique
Pression de
fermeture
Générateur de des vannes Vannes

————————> Camera pEye
pression Fluigent NResearch

Initialisation et

paramétrage

Position des
vannes
(ON/OFF)

Consignes de

N Acquisition
pression

d'images

Programme de controle

- Analysed’image

- Calcul duvolume

- Contrélevanneet
pression

Figure IV-17 : Schéma représentant les différenteselations entre les composants du systeme et les dit
rents moyens de controles de la carte fluidique.

IV.4.d - Automatisation de la phase de remplissage du réservoir

La premiere étape de l'utilisation des réservoiéyaloppés dans
ce travail consiste a les remplir avec un volume IVest possible de les
remplir par I'intermédiaire d’un réservoir extermds sous pression par le
MFCS de Fluigent ou directement a I'aide d’une sguie (a la main ou
avec un pousse-seringue). L'objectif de cette plesdade remplir ce réser-
voir avec un volume précis de liquide. Pour celasallons tirer profit de
I'intégration des vannes. La consigne de volumeeét enregistrée dans le
programme. Lorsque la phase de remplissage esute&par I'opérateur
ou de maniére automatique (protocole automatiséjalene d’entrée (ou
vanne amont) du réservoir est ouverte. Le résemstiralors rempli et le li-
guide sous pression déforme la membrane hyperiglastLes images de la
caméra permettent de calculer le volume interndw/réservoir au cours du
remplissage. Lorsque la valeur consigng &5kt atteinte, la vanne d’entrée
est fermée par le programme. Cette approche pedmdibérer les con-
traintes de mesure des volumes par le systemernextmjection : la me-

Comparaison

Ouverture

vanne amont

T Mesure volume
Injection . avec la oui _| Fermeture
. —>{ interne du
fluide , . valeur vanne amont
réservoir Vr

consigne Vcr

Figure 1V-18 : Principe de fonctionnement du progranme automatisant le remplissage du réservoir hy-

per-élastique.
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sure du volume est désormais déterminée par l'dlgoe d'analyse
d’'image et le systeme de pilotage des vannes.
Si le systeme est suffisamment précis I'écart e¥itret V., sera faible.

IV.4.e - Automatisation de Ila phase de vidange du réservoir
(actionnement du fluide)

Le fluide étant stocké sous pression dans le résehétape sui-
vante et d’injecter une partie de ce fluide danscdamte microfluidique.
Cette phase est appelée phase d’actionnement die flia force de rappel
de la membrane va pousser le liquide hors du régerve but est de con-
troler le volume ainsi actionnésVLa consigne V. est |a aussi enregistrée
dans le programme. Lorsque la phase d’actionnem&neéxécutée la valeur
du volume actuelle du réservoir est enregistréle @it appelée ¥) puis la
vanne de sortie est ouverte. Le liquide est alotsspé hors du réservoir par
I'élasticité de la membrane. Le volume internedd réservoir est calculé
en temps réel. Lorsque vV, atteint la valeur consignec¥la vanne est
fermée. Le volume actionné est alors appelé V

Enregistrement

volume réservoir l dv>Vca?

l Calcul dV et
X Mesure volume .
Ouverture Actionnement . comparaison | oui | Fermeture
. —>{ interne du P
vanne aval fluide , R avec la vanne aval
réservoir Vr

consigne Vca || M"

Figure IV-19 : Principe de fonctionnement du progranme automatisant la dispense du liquide stock
dans le réservoir hyper-élastique.
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Ces deux programmes vont étre utilisés pour cariaetéles re-
servoirs en termes de volume stockable, de presaiomposer pour les
remplir, de fiabilité d’actionnement du fluide eé diébit. Les différentes
étapes d’utilisation d’un réservoir hyperélastiqamt résumées dans la Fi-
gure 1V-20.
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Figure 1V-20 : Principe de fonctionnement du réseroir hyper-élastique. a) les vannes sont fermées ei

réservoir est vide.

b) Phase de remplissage. La va® amont est ouverte et le réservoir se remplit di-

quide. La membrane se déforme sous la pression. Bhase de stockage. La vanne amont est fermée. Le li
quide est stocké sous pression dans le réservoin Bhase d’actionnement du fluide. La vanne aval esiu-
verte. La membrane pousse le liquide vers I'extérig et revient vers sa position d’origine.

IV.5 - Caractérisations du systeme

IV.5.a - Notion de volume mort V, et de volume minimal détectable

vmin

La carte microfluidique développée dans ce tragaiinporte des
canaux, des vannes et des chambres microfluidiquesont considérés des
volumes morts vis-a-vis de notre systeme d'actiommat. Les chambres
qui sont usinées dans la carte plastique inférigucér Figure 1V-8) ont
une profondeur de 400 um, pour un réservoir de 4 demayon cela cor-
respond a un volume de 20,1 pL. Ce volume n’estppasen compte dans
la mesure du volume interne car non utilisé lorsl'@etionnement du
fluide. Ce volume mort d0 a I'architecture de lateaest appelé volume
mort technologique ¥

Il est aussi important de noter que dans sa cordigan actuelle,
le systéeme ne permet pas de mesurer des volumbkdaNotre design
comporte une carte plastique située au-dessus deelabrane en Ecoflex.
Cette carte a une épaisseur de 1 mm. Il nous et thapossible de détec-
ter le contour de la membrane tant que la hauteud@me est inférieure a
1,15 mm car le systéme d’analyse d'image n'arrige p détecter la mem-
brane lorsqu’elle est trop proche de la carte (fedy-21). Le volume mi-
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nimal détectable est appelém¥. 1l dépend du rayon du réservoir, par
exemple si r=4 mm alors W»~30 pL. Ce volume défini la limite basse de
notre méthode de mesure. Pour une utilisation cgdéndu systéme il faut
toujours travailler avec des volumes internes sigpés a \hin.

Figure 1V-21 : Exemple de situation dans laquelle le systéme dresure n’arrive pas a détecter le contot
de la membrane. Le volume injecté dans celle-ci esbp faible.
Sur cette photo la membrane est visible mais I¢esys est incapable de la
détecter et de calculer le volume interne. Il fgue la déformation soit
plus importante.

IV.5.b - Remplissage par volume imposé

Le but est ici de valider la méthode de mesure aume interne
du réservoir hyperélastique par profilométrie opdagPour cela le réservoir
est rempli a I'aide d’un pousse seringue prograrpoér délivré un volume
connu de liquide, et de comparer cette valeur darme a celui mesuré par
notre méthode optique et affiché dans l'interfaedtiew.

Afin d’éviter toute erreur de mesure liée au volumert Vo de la
carte celle-ci est pré-remplie avant le test deigrana ce que la membrane
ne soit pas déformée. Ensuite différents volumesmos entre 50uL et
350 pL sont injectés (le volume de remplissage aggielé \4). Ces vo-
lumes sont toujours supérieurs awiVdu réservoir étudié (environ 48 pL
pour le réservoir de 5 mm de rayon) donc le systééussit a détecter la
membrane et a calculer le volume interne du réseries résultats de ces
mesures sont exposés dans la Figure IV-22.

V3
X

671314

O, 715
Q97
FIIH

400 y=1013
3 350 R2=

o)
ra
0
]

e

0 100 200 300 400

Volume injecté V, en #L
=@—Test1-r=5mm est2-r=5mm

Figure IV-22 : Evolution du volume calculé par le programme Labvew a partir des images de la caméi
en fonction du volume injecté au pousse-seringue.e€ résultats correspondent aux tests menés sur 3-ré
servoirs différents, deux de 5 mm de rayon et un dé mm de rayon.
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Pour chaque point de mesure le volume calculé mpgeréel par
le programme Labview est trés proche de la valeuvalume injecté avec
le pousse seringue. L'erreur moyenne maximale ssitdois séries de me-
sures est de 4 pL soit une erreur de 8% pour uanvelinjecté de 50 pL.
Cette erreur peut avoir plusieurs origines tellas tp précision du pousse-
seringue (£1 % de Y, la résolution de la caméra (environ 110 pixets/m
durant cette expérience soit une erreur maximal®,deul) ou encore un
mauvais positionnement de la carte sur I'imageljmgérateur (erreur pou-
vant atteindre plusieurs pixels). L'épaisseur demlambrane en Ecoflex
n’'est pas prise en compte dans cette mesure agretl’amincissement de
celle-ci au cours de la déformation complexifie siolérablement le pro-
gramme de profilométrie optique. Cela entraine arreur de I'ordre de 15
% pour y=50uL. Cette erreur due a I'épaisseur de la menmgcaminue et
devient rapidement inférieure a 10 % pourS0puL (elle devient inférieure
a 5 % pour V>200 pL). Cette erreur est supérieure a I'erreurstatée du-
rant cette expérience, elle est donc compenséeoars e I'expérience.
L'origine la plus probable de cette compensationlagrés grande défor-
mabilité de la membrane. Celle-ci se déforme soefet de son propre
poids ce qui entraine un offset dans la mesureadeauteur du déme lors
du remplissage. Si cet offset est du méme ordrgrdedeur que I'épaisseur
de la membrane (~200-300 um) cela peut expliquee @®mpensation.

Il est important de noter que lors de I'actionneingun fluide nous
nous intéressons a la variation de volume intemwneédervoir, le fait de ne
pas prendre en compte I'épaisseur de la membraa@ra’ donc pas
d’influence majeure. Il semble néanmoins importdet tenir compte de
I’épaisseur de la membrane pour les futurs dévedopmts.

Malgré cette source d’erreur la méthode de mesptigwe fournit
des résultats prometteurs avec une erreur moyeaibéef Elle permet de
suivre facilement et rapidement (plus de 10 imgupgasseconde) I'évolution
du volume interne de nos réservoirs. Notre desggnide bien adapté pour
mesurer de larges plages de volumes entre 50 |[B5@tL, mais d'autres
réservoirs aux dimensions plus grandes permettattethdre des volumes
plus importants.

IV.5.c - Remplissage par pression

Le pousse seringue est une méthode simple de resagke des ré-
servoirs mais elle est contraignante (nécessitéhaager la seringue régu-
lierement), lente et risquée car la pression qgéihere en poussant le fluide
peut étre largement supérieure a la pression deefieire des vannes pneu-
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matiques qui est comprise entre 100 et 150 mbar pensemble de nos
tests. L'utilisation de vannes pneumatiques nodgyela travailler avec un
générateur de pression donc celui-ci hous est appamme une solution
naturelle pour remplir les réservoirs au cours tesgs. Pour garantir un
usage adapté de ce générateur nous devons spéetfiptages de pression
d’injection pour rester dans la gamme de défornmaétastique de la mem-
brane. Si la pression imposée lors du remplissagérep faible alors le ré-
servoir ne sera pas rempli correctement (volumeimmah détectable Wi
non atteint). Au contraire si elle est trop grat@daeéformation de la mem-
brane sera trop importante et deviendra plastiquee nous ne voulons
pas car cela nuira aux performances des membraoes k& phase
d’actionnement du fluide. Connaitre ces plages msgons est donc indis-
pensable au design des cartes microfluidiques. leldiut est de spécifier
cette plage de pression pour deux réservoirs diffés; 'un de 4 mm de
rayon et I'autre de 7 mm. Cette caractérisationimgtortante, ce sont les
deux réservoirs les plus utilisés durant les testsle développement
d’applications. Les réservoirs hyperélastiques @@t remplis a partir d'un
réservoir externe mis sous pression a l'aide dweggeur MFCS (Fluigent).
La vanne de sortie du réservoir est fermée. Leidigentre dans le réser-
voir et déforme la membrane jusqu’a ce que la fateerappel de celle-ci
s’équilibre avec la pression du générateur. Une &ait équilibre atteint la
vanne d’entrée est fermée et celle de sortie oayéet réservoir est alors
entierement vidé de son contenu et le liquide esteilli dans un Eppen-
dorf. La masse de I'Eppendorf est alors comparéa @nasse a vide et le
volume de liquide recueilli est calculé a partisdfemasse volumique. Cette
expérience permet d’établir une relation entre &dume interne du réser-
voir hyper-élastique et I'’énergie qui est stockéaessforme de pression. Les
résultats de cette expérience sont présentés ddrigure 1V-23.
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Pression imposée dans le réservoir en mbar
® r=4 mm (Expérience) B r=7 mm (Expérience)
r=4 mm (COMSOL) r=7 mm (COMSOL)

Figure 1V-23 : Evolution du volume interne de deux réservoirs enfonction de la pression imposée
I'intérieur de ceux-ci. Les deux réservoirs testés ont des rayons deet7 mm. Les résultats expérimentau
(séries de points) sont comparés aux résultats issde simuations COMSOL (ligne pleine et en pointillés

de la partie 1.3 - .

106

Florian Pineda
Thése de Physique / 2015
CEA-Leti Département des Technologies pour la Biologie et la Santé



Chapitre IV - Réservoirs microfluidiques hyperélastiques

Celle-ci montre I'augmentation du volume avec lagsion. Ces
résultats indiquent les gammes de pressions apgiseaux réservoirs hy-
perélastiques : elle s'étend de 20 a 85 mbar pouayon de 4 mm et de 10
a 50 mbar pour un de 7 mm.

Le choix de la taille du réservoir est évidemmeoridtion du vo-
lume que I'on souhaite y stocker. Cependant lawatke pression de stock-
age est aussi un autre parametre a prendre en eomgpamment quand
plusieurs réservoirs devront étre intégrés sur méene carte. Plus un ré-
servoir sera large, plus la pression de stockaga feble et réciproque-
ment, un petit réservoir pourra stocker une plusefpression. En d’autres
termes, si on relie deux réservoirs étirables dieintes tailles par un ca-
nal fluidique, c’est le réservoir de petite taitjei aura tendance a se vider
vers le grand réservoir, ceci jusqu’a I'équilibresdpressions. La connais-
sance des couples Pression/Volume pour chaquevodsest donc essen-
tielle pour dimensionner des composants susceptitiéeréaliser des proto-
coles fluidiques complexes et afin d’'imposer le selecoulements entre
les différents réservoirs.

Les résultats de simulation du logiciel COMSOL (@itee Il -)
montrent une bonne corrélation avec les résultap@@mentaux. Ills peu-
vent donc étre utilisés comme aide au dimensionm¢mes réservoirs mi-
crofluidique.

Ces résultats permettent également d’envisageitisation de ces
réservoirs comme un systeme intermédiaire permettarcontréler en vo-
lume un fluide actionné par un générateur de poesdPar exemple si on
connait le volume nécessaire au bon déroulememnt ghotocole il est fa-
cile d'imposer la pression correspondante dansgsenmvoir hyperélastique
puis d'actionner le fluide depuis ce réservoir. k@ume nécessaire aura
été injecté juste en imposant la bonne pressiandorremplissage de notre

systéeme.

Les deux tests précédents montrent qu’il est ptessie remplir
nos réservoirs a l'aide d’un pousse seringue own d@nérateur de pression.
Ces appareils peuvent étre remplacés par un resagles manuel a la se-
ringue, le systeme stoppe le remplissage lorsqueolame souhaité est
stocké. Notre systeme semble compatible avec toléss méthodes
d’injection tant que celles-ci exercent une presgiestant dans la gamme
utilisable (0 a 100 mbar pour les réservoirs t@stés
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IV.5.d - Actionnement d’un volume calibré en mode « a la demande »

Rappelons que l'intérét du systéme réside dansoksipilité de
stocker et de mettre en mouvement un fluide de rfagantrélée. Dans le
paragraphe précedent le fluide est actionné d'undestraite jusqu’a vi-
dange compléte du réservoir. Un autre mode étwidiéansiste a actionner
seulement une portion du fluide stocké. Notre pangne de pilotage qui
fonctionne en temps réel nous permet de progranmfaetement la sé-
guence d’ouverture et de fermeture de la vanneadge afin d’actionner
un volume précis appelécV Celui-ci représente une variation du volume
interne du réservoir qui est quantifiée par le pangme de contréle en me-
surant la différence de hauteur du réservoir. Celend’actionnement est
dit « a la demande » puisqu'il peut délivrer uneggagamme de volumes.
La valeur de Vs est choisie par l'utilisateur via I'interface Labw ou en-
registrée dans une séquence d’actionnements. Ure awvantage de ce
mode est de pouvoir actionner un méme fluide emiplus fois. Dans un
protocole nécessitant plusieurs séquences de laxage un tampon le ré-
servoir permettra (s’il contient assez de fluide) stocker la totalité du
tampon et de l'actionner a chaque fois que nécessHiest intéressant de
noter que les volumes actionnés peuvent étre @ifsr

L’'objectif des expériences reportées ici est denadtne la préci-
sion et la reproductibilité de ce mode d’actionnetméour cela le proto-
cole expérimental suivant a été suivi :

- Le réservoir hyperélastique testé est rempli aad’un réservoir pres-
surisé comme dans l'expérience précédente. La gnasde remplis-
sage \, ayant été enregistrée dans le programme Labvies. résul-
tats issus de I'expérience précédente ont étésésiliafin de définir la
pression minimale a appliquer ;

- Une consigne de volumecdest enregistrée dans le programme de con-
trole Labview ;

- La séquence d’actionnement du programme Labviewerétuté (ou-
verture de la vanne aval, calcul de la variatiorvdeime interne du ré-
servoir, comparaison avec la valeur consigne ehéture de la vanne
aval si la comparaison est positive) ;

- Le liguide mis en mouvement est recueilli dans ppénhdorf ;

- La masse de liquide est mesurée ;

- Le volume est calculé (on obtient la valeur dg ¥t est comparé a la
valeur consigne )

108 Florian Pineda
Thése de Physique / 2015
CEA-Leti Département des Technologies pour la Biologie et la Santé



Chapitre IV - Réservoirs microfluidiques hyperélastiques

Ce protocole a été répété pour différentes valelerd.a. Un exemple de
résultats est présenté dans la Figure 1V-24.
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y =1,0929x - 3,32 M
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Figure 1V-24 : Résultats des tests d'injection de volume a I'aiel du programme de contrdle Labview. Le
points rouges représentent la courbe parfaite ou lgolume injecté est égal a la consigne. Lg®ints bleus
représentent la valeur moyenne du volume injecté. € volume est mesuré par une méthode de pesé«
comparé a la consigne. Le réservoir étudié ici esin réservoir de 7 mm de rayon.

Cette figure montre que I'écart entre les deux besraugmente
avec la valeur de la consigne enregistrée dansolgramme Labview. Cela
indique une divergence de volume actionngpér rapport a la consigne
imposée V. Cette divergence s’explique par le temps de répaiu sys-
téme (mesure + fermeture des vannes) estimé a 20Bows une pression
plus grande, le débit instantané est plus imporéanious verrons dans le
paragraphe suivant que ce débit peut étre trésritapblors de I'ouverture
de la vanne de sortie (plusieurs mL/min). Si pagregle le débit instantané
est de 2,5 mL/min alors le volume de fluide qui astionné pendant le
temps de réponse du systeme est d’environ 8 plLceSdébit est de 5
mL/min alors le volume est de 16 puL. Ces débitsantanés importants ne
sont pas rares avec notre systéme et entraineexegdent de fluide mis en
mouvement.

Afin de réduire cet écart de volume une résistamgdraulique a
été placée en sortie du systeme dans le but déredlduvaleur du débit ins-
tantané. Cette résistance est un tube de sectiounl@ire (diametre 500um)
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de 1,646 m de long. L'expérience est a nouveau merodir deux réser-
voirs de 4 mm et 7 mm de rayon. Les résultats poggentés dans la Figure

IV-25.
r=7mm r=4 mm
2 2
5 300 (L - 30
g y =0,9906x - 2,4798 z y 1,0597x - 2,817
g 200 R2=0,9999 E 20 R2=0.99
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Figure 1V-25 : Résultats des tests d’injection controlés par lprogramme Labview avec la présence d'ur
résistance hydraulique en sortie de la carte micrdfiidique. Le volume moyen injecté dans la carte estu-
dié en fonction de la consigne enregistrée dans peogramme Labview. En rouge est tracée la courbeyh
pothétique d’une réponse parfaite du systéeme (volueninjecté=consigne) et en bleu sont tracés les rdsis
expérimentaux. Deux réservoirs ont été testéan de 7 mm de rayon (graphe de gauche) et un de 4mde
rayon (graphe de droite).

On observe une meilleure concordance entre la pattendue et
le volume moyen injecté. Pour le réservoir de 7 denrayon la pente est
de 0.99 et L'erreur maximale relevée est infériear® uL pour une con-
signe d’injection de 225 pL, correspondant a 2,22'&reur. Pour le ré-
servoir de 4 mm de rayon les résultats sont égaleimens, la pente est de
1,06 I'erreur maximale est de 2 pL pour une considiinjection de 15 pL.

Une étude de reproductibilité a été menée sur &ax déservoirs
testés pour différentes valeurs de.\L’ensemble des résultats sont regrou-
pés dans le Tableau IV-1.

Le réservoir de 7 mm de rayon est bien adapté ptmaker et ac-
tionner des volumes compris entre 25 et 300 plLsadpre celui de 4 mm de
rayon semble étre plus adapté pour des volumes gsmaptre 15 et 50 pL.

Avec des coefficients de variation inférieurs a 4%s caractérisa-
tions montrent que la méthode d’actionnement eéfissunment robuste
pour envisager de nombreuses applications issue®ahaine du diagnostic
médical. Par comparaison les systemes microfluigsgen goutte par élec-
tromouillage, réputé pour leur niveau de précisjpnésentent coefficient de
variation de 0,2 & 4 % [2] et les pipettes manwetle 0,8 & 4 %.
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Rayon en mm Consigne en pL Va moyen en pL  Ecar-gmppulL Erreuren% CVen%
4 10 8,51 0,311 14,90 3,651

4 15 13,31 0,370 11,27 2,776
4 20 18,74 0,613 6,30 3,272

4 25 24,88 0,394 0,48 1,583
7 25 22,572 0,692 9,71 3,067

7 50 47,220 0,565 5,56 1,196
7 75 72,007 0,343 3,99 0,476

7 100 95,757 0,548 4,24 0,573
7 125 121,044 1,237 3,16 1,022

7 150 145,163 0,389 3,22 0,268
7 175 172,836 0,715 1,24 0,414

7 200 195,487 0,706 2,26 0,361
7 225 219,985 4,586 2,23 2,085

7 250 245,272 3,491 1,89 1,423

Tableau V-1 : Tableau récapitulatif des résultatsd’'injection de liquide a I'aide des réservoirs hypeélas-

tiques.

IV.5.e - Débit

Concernant I'écart consigne/mesure, il est de Ferde 5% pour
les plages de volumes conseillées. Cet écart pibu@tre réduit en amélio-
rant la boucle de mesure/actionnement par une ditioin du temps de ré-
ponse (rapidité de la caméra, traitement d’'imagéculs optimisés et con-
trle des vannes) qui est actuellement de 200 megirem et une

augmentation de la résolution de la caméra. |l pouaussi I'étre grace a
une optimisation de la carte microfluidique en réduat le volume des
vannes estimé a 2uL actuellement.
Pour des applications nécessitant d’autres gammesldimes (ou

de pression car les deux sont liés) on pourra addes dimensions des ré-
servoirs. Ces réservoirs, couplés au systéeme dedenne semblent pas
étre adaptés a des injections nécessitant unespsédnférieure a 1 pL. lls

sont néanmoins efficaces dans leur gamme de voktnpeuvent étre inté-
gré dans des cartes microfluidique afin de manipdéss fluides pour auto-
matiser des protocoles d’analyses.

Comme nous l'avons vu dans la partie précédentélat de li-

guide injecté dans la carte par le réservoir hylpstigue peut étre impor-
tant et influencer les performances du systéme. ddesgistrements de dé-
bit en sortie du systeme ont été effectués. LetdBié caractérisé a 'aide
d’'un débitmetre Sensirion SLI-2000. Comme dansdeactérisation de la
vidange des réservoirs un tube Tygon a été placgoeie du systeme afin
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de limité le débit car le capteur est concu pousumer des débits inférieurs
a 5 mL/min et sature au-dela de 5,5 mL/min. La loewy de ce tube est
1,646 m de long et son diamétre interne et de 500 Reux exemples
d’enregistrement sont présentés dans la Figure@V-2

3000
2500

= 2000
1500

Débit en pL/m
=
8
s

o 8

-500

P=25,25 mbar et V=288,5 pL

10

P=45,13 mbar et V=553 pL

N 0 fomned N
20 30 40 50 60 1000 © 10 20 30 40 50
Tempsens Tempsens

Figure 1V-26 : Evolution du débit au cours de la vdange d'un réservoir de 7 mm de rayon pour diffé-
rentes pressions internes (25,25 mbar et 45,13 mbhale dékbt maximal augmente avec la pression interr
du réservoir. Une saturation apparait entre les dexi graphes.

On peut voir sur cet enregistrement I'évolution aibit au cours
de la vidange du réservoir. Tout d’abord une immuisnégative est obser-
vée. Celle-ci est due a l'ouverture de la vannesaeie qui créée une dé-
pression et aspire un peu de liquide. Suite a detplsion le débit aug-
mente brusquement ce qui correspond a I'établisaemhe flux de liquide
gui est actionné par la membrane. Le débit mestigdna instantanément
un pic maximum dont la valeur dépend de la pressiogc laquelle le ré-
servoir a été rempli. Dans certains cas le piciratia valeur de saturation
du capteur (5,5 mL/min) et un pallier de saturatpus ou moins long est
observé. Ensuite le débit mesuré diminue a mesueela pression interne
de réservoir diminue en éjectant le liquide.

Cette décroissance est similaire a la déchargeedbapacité élec-
trique a la différence qu’ici la capacité diminue eours de la décharge.
Une analogie avec I'électronique permettrait d'é&eal la valeur de cette
capacité hydraulique mais cette valeur est forteand@&pendante du circuit
microfluidique situé en aval du réservoir et I'étude serait pas applicable
a d’autres systemes.

Nous avons donc choisi de nous concentrer surdesctérisations
présentées précédemment en étant conscient du idéimttant généré par
notre systeme et de la nécessité d’intégrer deistadees hydrauliques
dans nos cartes afin de le limiter.
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IV.6 - Conclusion

Le systeme microfluidique développé dans ce tramamontré la
capacité de I'Ecoflex a étre intégré dans une canitzofluidigue en COC.
Les réservoirs et vannes a membrane hyperélastquenontré la possibi-
lité de stocker de larges volumes sous pressiodeetes actionner sans
pompe externe. De plus la forme sphérique de lard&tion a permis le
développement d’'une méthode de profilométrie omiqnesurant en temps
réel le volume interne du réservoir. Un programmeecdntrdle du systéme
microfluidique a été développé. Il permet de colatrde remplissage du ré-
servoir et d’actionner des volumes précis a la detealLes différentes ca-
ractérisations menées ont mis en lumiére des pomisrtants :

- Le réservoir hyperélastique est capable de stodkergammes de vo-
lumes étendues (de quelques dizaines de micraditpdusieurs milli-
litres en fonction de la taille du réservoir) ;

- Le systéme de contrbéle Labview calcule précisénemolume interne
des réservoirs ;

- En connaissant le volume interne d'un réservoiret possible
d’estimer sa pression interne (et inversement) ;

- Le programme de contrble Labview permet de rempliréservoir avec
un volume précis désiré et est compatible avec@rifites méthodes de
remplissage, notamment manuelles ;

- Il permet également d’actionner des volumes préeidluide a la de-
mande ;

- L’'ensemble du systéme peut étre contr6lé manueli¢rea automati-
guement depuis Labview.

Les performances du systeme présenté ici sont eageantes
quant a l'intégration de tels réservoirs dans dases microfluidiques plus
complexes dont la fonction pourrait étre la mangioin ou I'analyse de
fluides. Certaines améliorations peuvent encore &pportées pour amélio-
rer les performances du systeme :

- Une caméra mieux définie et plus rapide peut amélita précision de
la mesure du volume interne du réservoir et le e réponse du sys-
téme;

- Des électrovannes plus rapides peuvent réduirengs$ de réponse du
systeme ;

- La prise en compte de I'épaisseur de la membrans bacalcul du vo-
lume interne peut réduire les sources d’erreur dsure ;

- La réduction des volumes morts technologique eigops peut réduire
les erreurs et améliorer la détection optique.

Florian Pineda 113
Thése en Physique / 2015
CEA-Leti Département des Technologies pour la Biologie et la Santé



Chapitre IV - Réservoirs microfluidiques hyperélastiques

Actuellement le systéme de pilotage est externgepbrté du sup-
port de la carte ce qui est un inconvénient powr utilisation « point of
care ». Néanmoins il peut étre facilement intédfréxiste en effet des gé-
nérateurs de pression et des électrovannes auxndiores plus petites que
ceux gue nous utilisons ici et qui pourraient émtégrés sous le support de
la carte et une caméra plus petite pourrait égate@iee fixée a ce support.

A partir des résultats de cette caractérisationxdeemiers proto-
types de cartes microfluidiqgues ont été réaliséesoat présentés dans le
Chapitre V -. Le premier est une carte permettantéhliser des dilutions
programmables et le deuxieme est une carte permefutomatisation
d’un protocole de détection d’allergie.
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Chapitre V - Mises en application
des réservoirs hyperélastiques
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Chapitre V - Mises en application des réservoirs hyperélastiques

Dilution programmable

Dans le domaine des laboratoires sur puce la gramjerité des
protocoles d’analyse requiérent une préparatiotiédantillon a analyser.
Cette étape peut inclure une étape de séparat@mefemple une sépara-
tion de globules rouges du sang total [95]), ure goncentration ou encore
un mélange précis de deux réactifs. Ces étapesépamtion d’échantillon
sont généralement des protocoles multi étapes ampla intégrer dans
des systemes microfluidiques. Une dilution est moteent une étape diffi-
cile car elle doit étre réalisée avec précision.{dhs les systemes micro-
fluidiques proposant de diluer un réactifs sontt g@u polyvalents [96],
c'est-a-dire que le nombre de dilution différentéalisables est limité, soit
trés complexes a réaliser d’'un point de vue insautal avec la présence de
nombreuse pompes péristaltiques a piloter [97]. vile des capacités de
délivrance des réservoirs hyperélastiques et notmrta précision avec
laquelle il est possible d'injecter un volume dams carte microfluidique,
il nous a semblé pertinent de valider notre appeogthde montrer les capa-
cités de notre plateforme pour réaliser des dihgicd la demande.
L’objectif est de mettre au point une carte micuadique et un systéme de
contréle réalisant & la demande toute une gammeditigion dont
I'opérateur peut choisir le facteur & tout moment.

V.1.a -

Architecture de la carte microfluidique et principe

La carte combine trois réservoirs hyperélastiqgugsasss par des
vannes pneumatiques. Le premier réservoir est ppéuu stocker le liquide
d’intérét (celui que I'on souhaite diluer) avec tayon de 4 mm. Il sera ap-
pelé réservoir A. Le deuxieme est prévu pour stod&aliluant (eau distil-
Iée par exemple) avec un rayon de 6 mm. |l seral@ppéservoir B. Ces
deux réservoirs sont situés de part et d’autre daservoir central qui est
destiné & étre la chambre de dilution, |a ou vantrgélanger les liquides
d’intérét et le diluant, il sera appelé réservoirl@ rayon de ce réservoir
est 7 mm. La Figure V-1 est un schéma de cette.car
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Figure V-1 : Schéma et photographie de la carte miofluidique réalisant une dilution programmable. Les
différents réservoirs A, B et C ont pour fonction @& stocker le liquide d'intérét (A), le diluant (B) et
d’accueillir ces fluides pour réaliser le mélange). La photographie présente la carte en cours deofic-
tionnement. A cette étape les réservoirs sont remgl et le protocole de dilution va commencer. Les sér-
voirs sont reliés aux entrées et sorties fluidiquede la carte par des vannes numérotées 1 a 6.

Les réservoirs ont des dimensions différentes earvblumes né-
cessaires de liquide d’intérét et de diluant net @s les mémes. Le réser-
voir central est quant & lui plus grand que lesxdautres réservoirs afin
gue la pression a I'intérieur de celui-ci soit towjs plus faible que dans les
deux réservoirs de stockage au cours de la dilutoneffet le principe de
la carte est basé sur le stockage sous pressidigulde d’intérét et du di-
luant dans les réservoirs A et B puis sur les itpes successives du di-
luant et du liquide d'intérét dans le réservoir &Afin que les différents
mouvements de liquides aient lieu dans le bon s€est-a-dire de A vers
C et de B vers C, il faut que la pression internad@servoir C soit toujours
plus faible que les pressions internes des réserviet B. Or comme vu
dans le 0, a volume interne égale la pressionmetefun réservoir de 7 mm
de rayon sera plus faible que celle d’'un réserdeid ou 6 mm de rayon.

Sur la Figure V-1 six vannes pneumatiques sontblési Quatre
d’entre elles sont prévues pour isoler les résesvéi et B permettre le
remplissage et le stockage le liquide d’intéréteetliluant. Elles sont no-
tées vannes 1 a 4. Les deux autres servent a \eddegéservoir C. Elles
sont notées vannes 5 et 6. En pilotant les vannest ipossible de remplir
les réservoirs A et B, d’injecter une partie dwditt du réservoir B dans le
réservoir C, d’'injecter une partie du liquide dénét du réservoir A dans le
réservoir C et enfin d’éjecter le mélange du réserC vers la sortie de la
carte.

Le but est de pouvoir gérer les volumes injectéssda réservoir C afin de
contréler le facteur de dilution et de pouvoir igal sur la méme carte des
dilutions de différents facteurs.
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V.1.b -

Programme Labview

Afin de piloter cette carte et de pouvoir réaliskfférentes dilu-
tions un programme Labview a été développé a pdas différents pro-
grammes présentés dans la partie IV.4u Chapitre IV -. Dans ce pro-
gramme les images issues de la caméra sont analysé&s volumes
internes des réservoirs A, B et C sont calculésstlalors possible de con-
tréler le remplissage des réservoirs A et B, l'astiement des fluides entre
A et C et B et C ainsi que la vidange du réser@ir

Dans le cadre de cette these, nous avons utili®épuagramme
semi-automatisé. En effet I'opérateur doit indiqlies valeurs consignes
pour le remplissage des réservoirs A et B et ldewa des différents vo-
lumes a injecter dans le réservoir C. Il doit égwat lancer les pro-
grammes de remplissages et de vidanges des réserroicliquant sur des
boutons dédiés. Les protocoles de remplissage deservoirs et
d’actionnement des fluides sont identiques a cdilisés lors de la caracteé-
risation du systeme microfluidique simple et décdtans le chapitre précé-
dent. L’interface de ce programme est présentéeigure V-2.

—p——
] ] Affichage de I'image
o] captée par la caméra, de

la zone traitée par le pro-
gramme et du contour dé-
tecté

Figure V-2 : Capture d’écran du programme de contrde de la carte de dilution programmable.A partir
de cette interface il est possible de piloter touseles vannes de la carte manuellement, de calcullers vo-
lumes des trois réservoirs a parti des images de tmméra et de contrble le remplissage et la vidange ¢
réservoirs A et B de maniere automatique.
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V.1.c -

Expérimentation et résultats

La caractérisation de cette carte consiste a efalise série de di-
lutions correspondantes a un jeu de consigne eiadyser les solutions is-
sues de ces dilutions pour mesurer la concentradioriquide d’intérét
dans le mélange final et le comparer au facteuditigion voulu. Les vo-
lumes injectés afin de générer la dilution sontsauwslculés et comparés
aux consignes entrées dans le programme par I'tgpéra

Durant la caractérisation du systéme le liquidentd'iét utilisé est
de I'eau colorée et le diluant est de I'eau diétll Les réservoirs A et B
sont remplis a partir de réservoirs externes denlL(pressurisés a l'aide du
contrbleur MFCS. La pression appliquée pour fermesr vannes est 100
mbar. Plusieurs séries de dilutions ont été gémséagec des jeux de para-
métres différents. Les paramétres ont été listés ta Tableau IV-1.

Numeéro Nombre del Consigne deg Consigne de Consigne Consigne Facteur de
Expérience| dilutions remplissage | remplissage | d’injection d’injection | dilution
du réservoirl du réservoir| d’'eau colorée| d’eau distil-| visé
d’eau colorée| d’eau distilléee lée
1 12 80 pL 400 pL 20 pL 180 pL 10
2 12 60 pL 300 pL 20 pL 180 pL 10
3 12 55 pL 250 pL 15 uL 155 pL 11,3
4 12 55 pL 405 pL 10 uL 250 pL 26
5 12 45 pL 300 pL 10 pL 175 pL 18,5

Tableau V-1 : Parameétres des différents tests de Idition pour la caractérisation de la carte microflui-
dique de dilution programmable.

Une fois les réservoirs A et B sont remplis et pueseés, le programme
d’injection entre les réservoirs B et C est lancé.vanne 4 est ouverte et
I'eau distillée s’écoule dans le réservoir C. Larsda variation de volume

du réservoir B atteint la valeur consigne la vadnest fermée. Le pro-

gramme d’injection entre les réservoirs A et C a&sirs lancé a son tour,

c'est la vanne 2 qui s’ouvre et qui se ferme qukndolume d’eau colorée

injecté atteint la valeur consigne. Ainsi le mélangdjlué est stocké sous
pression dans le réservoir C. La vanne 6 est oewarte mélange est récu-
péré dans un Eppendorf afin d’étre analysé. Cé&ttgisnce est décrite dans
la Figure V-3. Cette séquence est réalisée 12faisjeu de paramétres du
Tableau V-1. Entre deux séquences le réservoirtdagg avec de I'eau

distillée en ouvrant les vannes 5 et 6 pour éuibeite contamination entre

échantillons.
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Figure V-3 : Schéma représentant les différentes @pes de la séquence de dilutiorl.) Les réservoirs sor
remplis. 2) Les deux liquides sont stockés sous m®Eon. 3) Le diluant est injecté dans le réservoicentral.
4) Le liquide d’intérét est injecté a son tour das le réservoir central. 5 et 6) Le réservoir cental est vidé
pour analyser le mélangel’état des vannes pneumatiques a chaque étape dugincole est représenté p:
un F (vanne fermée) ou un O (vanne ouverte)l.es différents mouvements de fluides sont représeéd pai
des fléches.

Une fois que les séries de dilutions ont été réakset que les mé-
langes ont été récupérés dans des Eppendorf, ¢eapnitanalysés par me-
sure d’absorbance a 636 nm a l'aide d’'un TECANnié& M1000. Ainsi 50
ML de chaque solution diluée sont transférés damesplaque 96 puits. Une
ligne de la plague comprend 12 puits, une ligneespond donc a un jeu
de paramétres de dilution. L’absorbance d’'une smhuést une fonction li-
néaire de la concentration, pour relier ces deaxdeurs une gamme de di-
lution a partir de la solution d’eau colorée d’dnig est réalisée dans la
premiere ligne de la plaque a puits. Pour cela 10Gde la solution d’eau
colorée d’origine sont déposés dans le premierspdé@ cette ligne (puits
Al). Ensuite 50 pL sont prélevés, déposés dansits poisin (puits A2) et
mélangés a 50 puL d’eau distillée. Une dilution Raa ainsi été réalisée.
Cette dilution est répétée dans les puits suivaunt pbtenir une gamme de
12 dilutions sur la premiere ligne: 50 pL sont pkés dans un puits, dépo-
sés dans le puits d’a coté et mélangés a 50 pludlestillée. La gamme de
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dilution obtenue est décrite dans le Tableau V-2rreur liée a la réalisa-
tion de cette gamme de dilution & la pipette est'algre de 1,3 %. Nous
avons choisi de ne pas en tenir compte lors dealia® des résultats de nos
expériences.

Coordonnées \, | \» | a3 | A4 | A5 | A6 | A7 | A8 | A9 | A10| A11 | AL2
du puits
Facteur de |, |, |g |16 | 32| 64| 124 256 512 10p2048
dilution

Tableau V-2 : Récapitulatif de la gamme de dilutiongénérée afin d’analyser les résultats de la mesure
d’absorbance a 636 nm.

Les résultats de la mesure d’absorbance de la gadendlution sont pré-
sentés dans la Figure V-4.

0,7
0,6 y= n,qgog\y
< R2=0
> 05 P
8 0,4 _—
803 _—
s ’
<
0,1 /
0
0 0,2 0,4 0,6 0,8 1
Concentration relative

Figure V-4 : Evolution de I'absorbance de la solutin en fonction de la concentration en colorant. La&on-
centration 1 équivaut a la solution mére non diluéeC’est résultats sont issus des mesures d’absorbande
la gamme de dilution.

Les mesures d’absorbances des différentes dilutg@merées lors du test
sont réunies Figure V-5.

0,16
0,14
i 0,12 W Test 1
= 01 -
c m Test 2
€ 0,08 -
0
§ 0,06 - HTest3
< 0,04 - M Test 4
0,02 - mTest5
0 .

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12
N° Echantillon

Figure V-5 : Valeurs d’absorbance mesurées pour ledifférents échantillons générés lors des tests d@u-
tions. Les tests correspondent aux jeux de paraméds décrits dans le Tableau V-1.
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Les résultats de mesures d'absorbances montrentrasaebonne
reproductibilité de I'expérience. En effet I'écaype maximal sur les diffé-
rents tests est de 7 % pour une valeur moyenne ,tlé. a mesure
d’absorbance moyenne d’'une série de test estésilpour calculer sa con-
centration moyenne afin de connalitre le facteudilietion. Pour cela on
utilise les résultats de la gamme de dilution d€&igure V-4. Les résultats
sont résumés dans le Tableau V-3.

. , . Facteur de dilution Facteur de dilutior
Numéro expérience L, ,
visé final
1 10 6,70
2 10 7,87
3 11.3 7,59
4 26 14,86
5 18,5 14,31

Tableau V-3 : Tableau récapitulatif des résultats ds dilutions réalisées a 'aide de la carte micraii-

dique.

122

Les résultats montrent un écart entre la dilutionrsitée et la di-
lution obtenue. Cet écart peut étre expliqué padébit important des
fluides injectés dans le réservoir central. Lorslalearactérisation du ré-
servoir hyperélastique une résistance fluidiqueteéte placée en sortie de
la carte afin de diminuer le débit du fluide actién Dans ce dispositif il
n'y a pas de telle résistance, le débit lors denerture de la vanne est
donc tres important. Au vu de la taille du réserviet des volumes mis en
jeu nous estimons le débit du fluide d’intérét sugudr a 5 mL/min. Comme
pour la caractérisation de I'actionnement de flujdartie IV.5.d - du Cha-
pitre IV -), le temps de réponse du systéme et twag (estimé a 200 ms).
Cela correspond a un volume de 16,6 pL soit I'égigmt du volume re-
cherché. En conséquence, un exces de liquide gstténdans le réservoir
C. Ce phénomene est moins prononcé pour I'actiommérmiu diluant du ré-
servoir B vers C car la pression interne est mammgortante. L’exces de
liquide injecté dans le réservoir C explique lestéairs de dilution infé-
rieurs a ce que nous attendions.

Une solution serait de dessiner une nouvelle caréx une restric-
tion du canal entre les réservoirs A et C afin dadyer cette résistance hy-
draulique ou de développer des vannes a ouverturg@ées pour influen-
cer le débit en modifiant la section du canal aemdroit. L’amélioration
des temps d’analyse reste possible mais une limitenseque au systeme
est lié au temps de mise en ceuvre des vannes ($0Baximum), qu’il est
difficile d’améliorer sans changer de modele d’'éecannes.
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Ces résultats restent toutefois trés encourageeantsis confir-
ment qu’il est possible de générer des dilutionscadges facteurs de dilu-
tion différents sur une méme carte. De plus lesiltéss sont reproduc-
tibles, le coefficient de variation maximal desiegérde mesure est de 7,15
% (expérience n°l). En jouant sur les valeurs desgipn de remplissage
des réservoirs et sur la valeur de consigne dumelinjecté il est possible
de générer des série de dilution les unes dertereutres. Les dilutions
qu'’il est possible de générer peuvent aller d’uctdar 2 a un facteur 20 ou
plus. Si le volume de liquide d’intérét nécessaise plus petit que 10 pL il
est possible de réaliser un réservoir plus petitsgua adapté a I'injection
de petit volume (<10 pL). Le dimensionnement deser¢oirs doit étre
pensé en fonction des gammes de dilution qu'inéstessaire de générer.

Une autre amélioration possible a apporter a cettde serait
d’intégrer un systeme de mélange a c6té du rése@.oCelui-ci a la méme
forme gu’'une des vannes pneumatiques de la cadepéd qu'il ne com-
munique qu'avec le réservoir C. En appliqguant denié@ cyclique une
pression sur la membrane de cette « vanne » lédegdans le réservoir C
va étre aspiré puis réinjecté. Ceci va aider a ngda les deux fluides.
Dans le cas présenté ici les liguide se mélangpagtie lors de l'injection
mais surtout lors de la vidange du réservoir C.

L’architecture développée ici a montré la possiéilde générer
différentes dilutions sur une méme carte microfigigk. L'utilisation des
membranes hyperélastiques permet la mise en moutedhe fluide sans
pompe externe et le systéme de contrdle permetediaite de maniére
automatique. La précision reste encore a amélioias il a été possible de
réaliser des dilutions avec un facteur variant de 20. Des réservoirs plus
petits pourraient permettre de réaliser des dihgiavec des facteurs plus
élevés encore.
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V.2 - Intégration et automatisation d‘un
protocole de détection d‘allergie

V.2.a - Contexte et protocole

Les résultats précédents nous ont permis de valed&nctionne-
ment de la cartouche microfluidique et de I'actiemrent des fluides par le
biais de réservoirs intégrés pressurisés. Noussasonhaité aller plus loin
en confrontant notre plateforme a une applicatiom diagnostic de
I'allergie. Ce projet a été réalisé en partenaaiadc le laboratoire commun
Biosoft (Toulouse) qui établit un partenariat entee LAAS-CNRS et
I'entreprise Innopsys (Carbonne). Un des objedldsce laboratoire est de
développer un systeme intégré permettant de dététprésence dans le
sérum sanguin d’anticorps spécifigues a un alleeggmrécis. Les membres
du laboratoire ont d'ores et déja développé uné&wyst microfluidique en
PDMS permettant de réaliser ce protocole a I'aidm @yénérateur de pres-
sion et de vannes externes. Nous avons souhaitfood@r notre plate-
forme a ce premier prototype pour démontrer lesgaotentiels en termes
d’automatisation, d’intégration et de reproducitéil Le protocole utilisé
pour nos expériences reprend le protocole déjdiédabsein du laboratoire
Biosoft (Julie Foncy, Erwan Crestel, Emmanuellevisil).

Les solutions utilisées dans ce protocole sont das/antes (voir An-

nexe 5) :

- Tampon de lavage: PBS 1x / Tween 20 a 0,5%

- Solution de saturation 1x: BSA (Bovine Serum Albumin + PBS 1x /
Tween 20 a 0,5%)

- Solution d’anticorps primaire : solution d’anticorps primaire anti
AraH1, 2 et 3 de lapin diluée au 50 000eme + BSAldARs du PBS 1x/
Tween 20 a 0,5%)

- Solution d'anticorps secondaire : solution d’'anticorps secondaire
fluorescent a 0,5 microgramme/mL dans du tampon PBSTween 20
contenant 1% de BSA)

Le protocole utilisé est le suivant :

- Les allergénes testés sont déposés sur la lamerde & I'aide d’un ro-
bot a aiguille et la lame de verre est placée $@gystéeme en PDMS ;

- La solution de saturation est incubée sur la lameeatre (200 pL) pen-
dant 30 min ;

124 Florian Pineda
Thése de Physique / 2015
CEA-Leti Département des Technologies pour la Biologie et la Santé



Chapitre V - Mises en application des réservoirs hyperélastiques

- La solution d'anticorps primaire est incubé surldane de verre (200
pL) pendant 1 heure ;

- La lame est lavée deux fois avec le tampon de kavd@@OuL), 1 min
d’incubation a chaque fois ;

- Letampon est aspiré ;

- La solution contenant I'anticorps secondaire fleoent est déposé sur
la lame (200 puL) pendant 30 min d’incubation ;

- La lame est lavée deux fois avec le tampon de l@adg0 pL), 1 min
d’incubation a chaque fois ;

- Lalame est séchée sous flux d’azote et passéeaawner afin de détec-
ter les zones de fluorescence.

Les contraintes étaient de pouvoir stocker lesédéffits réactifs,
de pouvoir les injecter de manieres automatiquprétise et de travailler
sur un support d'analyse standard en biologie : lame de verre. Une
carte permettant I'interfagage avec la lame a d&teadessinée et testée.

V.2.b -

Architecture de la carte microfluidique

La carte développée pour automatiser le protoc@edétection
d’allergie combine trois réservoirs et six vanngsn architecture est pré-
sentée dans la Figure V-6. Ce systéeme permet deleoliétage microflui-
digue a une lame de verre qui est une biopuce atdnde I'analyse biolo-
gique. Cette stratégie est avantageuse car ellagidj de réaliser le dépot
de molécules par le biais d’'un robot a aiguillediaé en routine pour le
dépdt de biomolécules et ii) d’analyser la biopumgrés incubation, sur un
scanner de fluorescence standard.
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Figure V-6 : Schéma de la carte microfluidique réakant le protocole de détection d'allergie automati
gquement. Les réservoirs AB et C sont prévus pour stocker et mettre en mouwveent le tampon de lavage
le sérum testé et la solution d’anticorps secondaét Les dimensions de la carte sont 86 mm x 56 mm.
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Le rayon du réservoir A est 7 mm, celui des résiesvB et C est
de 5 mm. Le réservoir A est prévu pour stockerlapgon de lavage, le B et
le C pour stocker le sérum du patient et I'antisogqecondaire. Sous la
carte en COC est situé un emplacement aux dimesglame lame de mi-
croscope (25x75mm). L’étanchéité entre la cartestpjae et la lame de
verre est assurée par un joint torique qui délinitee chambre réaction-
nelle de 4,45 mm de rayon et 1 mm de hauteur soialume de 62.2 pL.
Les canaux entre les différents éléments font 4@0de profondeur et 800
pm de largeur.

V.2.c -

Programme Labview

Pour piloter cette carte microfluidique, un prograenLabview a
été développé a partir des différents programmeéseprtés dans la partie
IV.4 - du Chapitre IV -. Dans ce programme les imageseissle la caméra
sont analysées et les volumes internes des résepB et C sont calculés
en temps réel. Ainsi le remplissage des réserwatirBinjection des diffé-
rents fluides manipulés pour la réalisation du pcote peuvent étre auto-
matiseés.

Comme le programme pilotant la carte de dilutioogpammable
celui-ci est semi-automatique. L'opérateur doit iquer les zones de
I'image issue de la caméra a analyser et les diffias valeurs de volume
pour les consignes de remplissage et d'injectibrdoit également lancer
les programmes de remplissages et d’injectionsligmant sur des boutons
dédiés. L’interface de ce programme est la méme e le programme
de contrdle de la carte de dilution. Celle-ci addété présentée en Figure
V-2.

126

v.2.d -

Expérimentation et résultats

Un premier test de cette carte a été réalisé aobsel. Lors de ce test
I'allergéne alimentaire déposé sur la lame de vestun extrait de caca-
huéte. La solution d'anticorps primaire utiliséentient du sérum de lapin
rendu allergique a la cacahuéte. L’anticorps seawoedcorrespond a
I'anticorps du lapin et fluorescait a 570 nm (Cg3citation a 532 nm). Un
incident au cours de I'assemblage a rendu le rése@s de la carte inutili-
sable en tant que systéme de stockage et d’actioemiede fluide. Cette
partie de la carte a donc été utilisée pour famespr le tampon de lavage
gui a été injecté dans la carte a I'aide d’'unergpré. Le réservoir A a été
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utilisé pour stocker la solution d'anticorps secaind tandis que le B a ser-
vi & stocker la solution d’anticorps primaire (Figw-7).

Figure V-7 : Photographie de la carte microfluidique réalisant le protocole de détection d’allergie. &s ré-
servoirs A, B et C sont représentés. Le réservoir Bst la chambre réactionnelle avec le joint torique gi
garantit I’étanchéité entre la carte et la lame deverre. On note la présente de bulles dans cette cinare
réactionnelle.

Avant de réaliser le protocole dans la carte miaidfque une
lame de verre a été préparée. L’extrait de cacahaeité déposé sur celle-
ci a I'aide d’'un robot a aiguille. Ainsi des plade 200 um de diametre ont
été créés. Si le protocole se déroule bien ces mlevraient étre détectés
par le scanner.

Les solutions utilisées dans notre test sont lem@seque dans le
protocole de I'équipe Biosoft décrit précédemment.

Le protocole suivi dans la carte microfluidiquetéa ke suivant :

- Mise en place d’une lame de verre vierge (sanggdlee) sous la carte
plastique ;

- Remplissage de toute la carte microfluidique aeeampon de lavage ;

- Remplacement de la lame vierge par la lame contetes plots
d’allergenes ;

- Remplissage de la carte avec la solution de saburat

- Remplissage des réservoirs A et B avec la soludi@amticorps secon-
daire et la solution d’anticorps primaire ;

- Injection de 150 pL de solution d’anticorps pringaisérum de lapin)
dans la carte, incubation de 30 min ;

- Lavage avec 500 pL de PBS-Tween et incubation dairl (répéter
deux fois) ;

- Injection de 150 pL de la solution d’anticorps sedaire anti lapin
fluorescent, incubation de 15 min ;
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- Lavage avec 500 pL de PBS-Tween et incubation duairl (répéter
deux fois) ;

- Séchage de la lame de verre ;

- Lecture dans le détecteur de fluorescence.

Le scanner utilisé pour analyser la lame de vestefabriqué par
la société Innopsys, le modeéle utilisé est un IrraeS1100. Ce scanner re-
construit I'image de la zone d’interaction (voirfggure 1V-8).

Figure V-8 : Photos issue du scanner de fluorescemdénnoScan 1100L’'image est zoomée sur la partie ¢
la lame de verre ou ont été déposés les plots daigéne. Les plots apparaissent sur I'image car ilsont
fluorescents. La fleche indique une zone ou I'intexction n’a pas eu lieu a cause de la présence d’'uballe.

Sur cette image zoomée il est possible de voir onagorité de
spots fluorescents provenant de l'anticorps secoedduorescent. Leur
présence indique que les anticorps primaires caistelans le sérum de la-
pin ont interagi avec les extraits de cacahuétguet!’anticorps secondaire
fluorescent s’est bien fixé sur I'anticorps prinwmilLa faible fluorescence
visible en dehors des spots indique que l'interactést bien sélective et
gue les interactions non spécifiques avec la sarfnt faibles. Certaines
zones ne présentent pas de plots visibles. Cecigieziexpliqué par la pré-
sence de bulles dans la chambre réactionnelle ars cte I'expérience. Ces
bulles ont bloqué I'acces a certaines zones auatiféalu protocole (sérum
de lapin ou solution d'anticorps secondaire) entBraction est devenue
impossible. Une des origines de ces bulles estdidatilisation du PBS-
Tween. En effet ce tampon possede un inconvénientst de faciliter la
formation de bulle lors des séquences de lavage darte. Dans de futurs
tests, seul du PBS sera utilisé. Il est importamindté que malgré la pré-
sence de ces bulles de nombreux plots sont visitles’'image (plus de
93%). Certains plots ne présentant pas une formene@uhomogénéité suf-
fisante (attribuée a la méthode de dép6t) ont gtéus de I'analyse. Le lo-
giciel MAPIX intégré au scanner a permis d’'analykey 123 plots valides
de limage afin de quantifier différents paramétrgsrmi lesquels
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I'intensité, le bruit de fond et de rapport sighballit de chaque plot. Ces ré-
sultats sont présentés dans le Tableau V-4.

Moyenne Ecart-type CVen%
Intensité de fluorescence en UA 11352,51948364,884689 20,83136429
Bruit de fond en UA 349,8051948 50,89218103 14,54872077
Rapport Signal/bruit 32,83316192 7,263886649 22,12362814

Tableau V-4 : Résultats de I'analyse par le logicleMAPIX de 123 plots fluorescents valides présentsur

la lame de verre

V.2.e -

Ces résultats montrent un bon rapport signal/bquit confirme
gue l'interaction est efficace et qu'il y a peurdéraction non spécifique.
Le coefficient de variation de l'intensité de flescence est de I'ordre de
20 %, ceci est encourageant quant a l'utilisatiercdtte méthode de détec-
tion. Ces résultats sont similaires a ceux obtesauss la puce microflui-
dique en PDMS a laquelle nous confrontions notstéspe. Dans ce cas le
rapport signal sur bruit est de I'ordre de 30 auecécart-type de 10 (le

coefficient de variation est de I'ordre de 33 %).
Discussion

Les résultats de cette expérience valident I'wdiien de cette
carte microfluidique a réservoirs hyperélastiquigs d’'automatiser un pro-
tocole de détection d'allergie. Des amélioratioastent & apporter au de-
sign de la carte, notamment pour améliorer la giénisur le contrdle des
volumes actionnés (adaptation des résistancesniggetle la carte), et sur-
tout au niveau de la connectique fluidique.

Notre objectif est de pouvoir tester d'éventuelddiergies dans le
sérum d’un patient. Pour éviter les problémes dgaminations entre deux
analyses il faut que la carte microfluidigue etdannectique fluidique
soient & usage unique. La contrainte ne se sites@paniveau de la carte car
elle a été concue comme un consommable mais awauide la connec-
tigue. Dans la version du systeme, les connectidluédiques et pneuma-
tigues se situent au niveau du bornier du Flowmaggort générique de
cartes microfluidiques décrit dans la partie 1.4.adu Chapitre | -). Ceci
oblige le démontage complet de la carte et le charant des tubes de con-
nexion entre deux tests. Pour éviter ces manimratune nouvelle carte a
été dessinée. Sur cette carte les connectiquesnmaiEues sont toujours
positionnées au niveau bornier du Flowpad mais desnectiques flui-
digues sont placées directement sur la cartetidkess possible de remplir
les différents réservoirs a l'aide d’'une seringgequi n’'implique aucune
manipulation autre que le changement de la cartee eteux tests. Une
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nouvelle campagne de tests est prévue au LAAS CNRRfe fois-ci les

tests devraient étre pratiqués sur plusieurs adleeg différents et avec du
sérum humain afin de valider la possibilité de dtde plusieurs allergénes
au cours d'un méme test (en déposant plusieursgalhes sur la lame de
verre). Ces nouveaux tests seront aussi I'occademeproduire le proto-
cole en réduisant les volumes utilisés afin deaggrocher au maximum du
protocole initial.

Conclusion

Ces deux premiers exemples d'application ont candite potentiel des ré-
servoirs hyperélastiques et du systeme de conpdle automatiser la ma-
nipulation de fluides dans des cartes microfluidisiuLes résultats de dilu-
tion ont montré la capacité de la carte a pouvéinéer différentes dilution
et le test de détection d’allergie a montré la g d’automatiser un

protocole complexe a l'aide de notre systeme.

Ces prototypes peuvent étre néanmoins amélioréstionnement
de la carte de dilution doit étre amélioré (rédoictdes débits et des temps
de réponse) pour pouvoir réaliser des dilutionsspghuécises et avec des
facteurs plus élevés. La carte réalisant le tealiegie peut étre améliorée
pour réduire les volumes de réactifs utilisés. Laingpale piste
d’amélioration du systeme est I'optimisation du gnamme Labview pilo-
tant ces cartes. En effet celui-ci doit calculevtdume interne de trois ré-
servoirs (au lieu d’'un dans le Chapitre IV -) endanalyser trois zones de
I'image captée par la caméra. Cette contrainte augenle travail de calcul
du programme et donc le ralentit ce qui entraine baisse des perfor-
mances, les volumes injectés dans les cartes saaimment moins précis.
Une solution est en cours de développement et stnai ne traiter qu’une
seule zone de I'image captée par la caméra a $a Eoi effet dans les deux
protocoles ci-dessus le systéme ne doit contréléargseul réservoir sur
les trois a la fois. Il est donc possible de déppkr un programme qui ne
traitera que la partie de I'image montrant le r@egara piloter et changera
de zone de traitement lorsqu’un autre réservoirad\étre. Ainsi le pro-
gramme n’aura qu’un seul calcul a faire. Une aguohition serait de déve-
loppé des vannes proportionnelles dont I'ouvertdépendrait de la pres-
sion appliquée. Ces vannes pourrait réguler letddibifluide injecter dans
la carte par le réservoir et permettrait un comtrédtcru du volume.

Le remplissage de la carte peut également étreiaréélActuel-
lement une source externe est encore utilisée pouaplir les réservoirs par
pression. Néanmoins nous avons déja rempli la caxicutant le test
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d’allergie a l'aide de seringues. L’Ecoflex a égakent montré qu'il peut
étre utilisé comme septum (si la membrane estsaiffiment épaisse). Dans
la prochaine génération de carte le remplissaga s&alisé avec des se-
ringues ou des pipettes directement sur la carsaue$ passer par le bornier
support du Flowpad. Ainsi ce systeme se rapprodtig p petit d'un sys-
téme point of care. L'intégration du systéme detoile des vannes pneu-
matiques (générateur de pression et électrovaressg¢galement en cours
de réflexion, tout comme la miniaturisation du bamptique permettant le
suivi en temps réel du volume des réservoirs.
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Conclusions et perspectives

L'objectif de ce travail de these était de dévelppes systémes micro-
fluidiques innovants intégrant des matériaux nouxedans ce domaine :
I'Ecoflex et le galinstan.

Pour cela nous avons tout d’abord étudié le congpoent méca-
nique de I'Ecoflex et caractérisé ses propriétésravers d’expériences de
soufflage. Les résultats ont montré le caractengehglastique de la défor-
mation. La membrane en élastomere se déforme gnaertesous de faibles
contraintes, cette déformation est en forme de dépiterique tant que la
hauteur du dit déme est inférieure au rayon de éanbrane et elle est de
plus élastique et reproductible. Au-dela d’'un certseuil de déformation
(A~200 %), une déformation plastique du matériauobstervée entrainant
une hystérésis lors du cyclage en pression de lambrene. Ces résultats
ont également permis de valider deux modélisati@®MSOL et analy-
tique) pour la gamme de déformation que nous saohsiexploiter.

Ce travail de caractérisation est essentiel powproget de these. Il
a permis de déterminer les paramétres de MoonlelirReét de montrer les
limites des modéles étudiés. Bien que nécessitempdrametres différents,
ces modélisations sont d’'une aide précieuse poutifensionnement de
systemes hyperélastiques. Nous avons également desnétudes de vieil-
lissement du matériau qui n’avaient jamais été rasrjasqu’a présent. Ce
travail est aussi essentiel pour la suite du prajat il a permis le dimen-
sionnement des systémes microfluidiques déveloplaés ce travail, des
capteurs électrofluidiques et un réservoir hypestid@e pour
lembarquement de fluides. L’Ecoflex apparait comore matériau fiable,
sa déformation est reproductible et il supportefalées déformations sans
devenir plastique. Son faible colt et sa faciliggrdise en ceuvre lui offre
un potentiel d’'industrialisation important.

La premiere application des concepts étudiés pefoétknt a
concerné le développement de capteurs électriquegriés. Ces capteurs
sont structurés par un canal en serpentin moulé tenoflex et rempli de
galinstan. lls ont été caractérisés au cours ds tBétirement uniaxiaux et
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ont montré une bonne sensibilité avec une valeurédéstance électrique
multipliée par 8 pour un capteur dont la tailletislie est multipliée par 4.
Nous avons également vu que l'orientation du capat rapport a
I'étirement influence grandement la réponse élgaeidu capteur. Ces ré-
sultats encouragent I'utilisation conjointe de jdwss capteurs pour réali-
ser une jauge de contrainte indiquant la directleria déformation. Ces ré-
sultats expérimentaux ont également validé la sitiah COMSOL ainsi
que le calcul analytique permettant d’anticiperéaiation de résistance du
canal déformé. Ces modéles sont importants capdlsmettent de dimen-
sionner de futur capteurs ou connecteurs étiraplépourront étre intégrés
dans les futurs développements du laboratoire.

D’un point de vue applicatif, ces capteurs offrel®@ nombreux
avantages en termes d’intégration, de sensibilitéeerobustesse et nous
sommes convaincus qu’ils pourraient nourrir de nmeubes applications
dans le domaine de la robotique, des capteurschpaten particulier pos-
tés sur la peau, des tissus « intelligents ». lablgmatique du packaging
n'a pas été traitée dans ce travail et pourrarefdobjet de futures amélio-
rations. Des tests d’intégration d’'une connectigndorme de nappe souple
ont été menés avec succes tout comme le rempla¢etuagalinstan par un
autre liquide conducteur.

Dans un deuxiéme volet applicatif, ce projet dehezche nous a
amené a évaluer la pertinence des membranes déj@snpour la réalisa-
tion de réservoirs pressurisés et le contréle diGmment. Un systéme mi-
crofluidique dédié au stockage et a la manipulatenréactifs a été déve-
loppé a l'aide de membranes en Ecoflex intégréenas ddes cartes
thermoplastiques a également montré un potentiglicgif important. Les
réservoirs hyperélastiques (et les vannes assqQcideplés au systeme de
mesure par analyse d'image permettent de stockeis gwession et
d’actionner de larges gammes de volumes a la deenahdie maniere re-
productible (CV=5%). Ce systeme de manipulatiorfldiele en relief ouvre
de nouvelles perspectives pour le design de cantesofluidiques qui sont
pour le moment confinées & des géométries en dimendions.

Le systeme doit étre amélioré (résolution de la @antemps de
réponse global du systéme et intégration de cextaomposants sont des
point d’amélioration) mais permet déja d’automatisertains protocoles
complexes et multi-étapes. Nous avons pu valider plateforme d’analyse
pour la détection de l'allergie, qui profite derkproductibilité et des capa-
cités d’intégration et d’automatisation offertes @ microfluidiques tout
en restant compatible avec les standards dansnmite de I'analyse bio-
logique avec [l'utilisation de formats d’analyse rstardisés de type
biopuce.

Florian Pineda
Thése de Physique / 2015
CEA-Leti Département des Technologies pour la Biologie et la Santé



Conclusions et perspectives

A terme, la miniaturisation de certains composdatsctrovannes,
générateur de pression et caméra) permettra dergelper encore un peu
d’'un systeme « point of care » transportable.

De par sa technologie de mise en ceuvre simplepadeaet de la
possibilité de réaliser des séquences d’'analyseplaxas, nous sommes
convaincus du potentiel applicatif de cette appeodans de nombreux do-
maines tels que les systemes d'analyses médicldessystémes « or-
ganes » sur puces, la culture cellulaire 3D ou mémeorganes artificiels.
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Annexes

1 - Module de Young apparent de I’Ecoflex 00-50

Au cours de ce travail le module d’Young appareetl'&Ecoflex a I'aide

d’un texturométre (TA.XT plus, ). Cet appareil aysd la compression de
cylindres en élastomeére. Il mesure le taux de cesgon en fonction de la
contrainte qu’il applique et calcule ainsi el moeld’Young apparent du
matériau. Cette mesure a été réalisée pour I'Exdie50, I'Ecoflex 00-30

I'Ecoflex 00-10 et le PDMS. Les résultats de catiesure sont résumés
dans le graphe ci-dessous. Le module d’Young dexfl&c est beaucoup
plus faible que celui du PDMS. L’Ecoflex 00-10 pede une module
d'Young plus faible que I'Ecoflex 00-50. Ceci comfie la différence de
dureté Shore fournit par Smooth-On.

Module de Young apparer;'gMes.n kPa

1600 1495,68275
1400

1200
1000
800
600
400
200

Ecoflex 00-50;

Ecoflex 00-10; _ 220,8515
58,395125
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2 - Propriétés physiques de I’Ecoflex 00-50

Liste des propriétés physiques de I'Ecoflex fousnpar le fabriquant

Smooth-On Inc.

-on.com/Silicone-Rubberan/c2_111B30/index.html

Source http://www.smooth
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3 - Propriétés physique du galinstan

Liste des propriétés physiques et chimiques dungtdn, fournie par Ge-

ratherm, un fabriquant de galinstan.
Source : https://shop.briggscorp.com

Physical and chemical properties

Appearance

Shape:: Liguid metal alloy Colour: Silvery

Cdour; Odourless

Safety data Value/Range Unit
Change af stale

Boiling poini: = 1300 g B
Melting point: - 19 gy

Flash poini: None

Imflammability: Mot applicable

Explosion hazard’: Mot applicable

Self~ignition: Mot applicable

Fire-praomaoling properiies: Mone

Fapour pressure: at 500 °C < 10-8 Torr
Density: 6.44 gfem
Solubility in water: Insoluble

Solubifity in arganic solvenis: Insoluble

pH value: Mot applicable

Viscosity: 00,0024 M&/mat 20°C
thermal conductivity: 16,5 Wem K
specific electrical resistance: 0,435 Q mm”® -m"”
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Annexes

4 - Propriétés physiques du COC

Liste des propriétés physiques des différents tyge<OC vendus par la
société Topas. Le COC utilisé dans nos travauxee€0C 5013.
Source http://www.topas.com/products/topas-coc-polymers

Table 1: Physical properties of Topas COC

Property Unit Test method 8007 6013 6015 5013 6017
Volume flow index MVR at 260 °C

s s = ; ml/10 min 150 1133 12 14 4 48 1.5
216 kg
Volume flow index MVR

ittt ml/10 min 15O 1133 2 6 5 24 5

alHOT +115°C, 216 kg
Density glem? IS0 1183 1.02 1.02 1.02 1.02 1.02

Water absorption

i 150 62 0.01 0.01 0.m 0,01 0.m
24 h immersion in water at 23 *C) " < < = < <

Water vapour permeability £+ mim/
(at 23 °C and 85% relative humidity)  m®-d

Mold shrinkage
By = 60 °C, 2 mm wall thickness)

DIN 53 122 0.023 0.035 0035 0.030 0.045

- 01-05 04-07 04-07 04-07 04-07

Mechanical properties,
measured under standard conditions, 150 291 — 23/50
2 1500 527
Tensile strength |5 mmymin] MPa 63 63 (4] 46 58
parts 1 and 2
190 527
Elongation at break |5 mm/min| B ' 10%) 7 i il 1.7 24
parts 1 and 2
) ) 150 527,
Tensile modulus 11 mrdmin] M 2600 2900 3000 3200 3000
parts 1 amd 2
Impact strength (Charpy) kfim? 150y 179/Tel) 20 15 15 13 15
MNotched impact strength (Charpy) klim? 150 179/1eA 2.6 1.8 1.6 1.6 1.6
150 2039 part 1,
Ball indentation hardness, 30-sec value  N/mm?® applied load 130 1684 184 164 191
961N
Thermal properties
Heat deflection temperature S 150 75 e i G i i
HDT/B i0.45 MPa) parts 1 and 2 ’ i )
150 11 359
Coofficient of linear thermal expansion  K! o7-10* 06-10" 06-107 0610 06-1070
pars 1 and 2
Electrical properties
Relative permittivity £ at 1-10 kHz - IEC 60250 235 235 2,35 235 235
Comparative tracking index CTI - IEC 60112 = GO0 = 600 = 600 = 60D = 600
Volume resistivity £ m IEC 60093 =10 1™ | s10¥ 1 s 10M
Flammability
HB HB HB HB HB
UL Flammability Rating Class LIL 94
(1.bmm)  (Lbmm) (1.6mm) (Tbmm) (1. 6Gmm)
Optical properties
Light transmission (2 mm wall thickness) % IS0 13468-2 9 91 91 9 91
Refractive index - - - - - 1.53 -
Abbe number i e e = 585 i
*) Yield strain: 4.5%
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Annexes

5 - Préparation des solutions utilisées lors du protocole de
détection d’allergie

Solutions utilisées :

- Tampon de lavage PBS 1x/ Tween 20 a 0,5%

- Solution de saturation 1x: BSA (Bovine Serum Albumin + PBS 1x /
Tween 20 a 0,5%)

0 Préparation :50 mg de BSA + 50 mL de PBS 1x / Tween 20 a
0,5 %

- Solution d’anticorps primaire : solution d’anticorps primaire anti
AraH1, 2 et 3 de lapin diluée au 50 000eme + BSAldARs du PBS 1x/
Tween 20 a 0,5%)

0 Préparation :20 pL d’AraH123 (SM au 1000eme) + 200 pL de
BSA 5x (50 mg/mL dans PBS 1x) + 780 pL de PBS / @we0
a0,5%

- Solution d’anticorps secondaire : solution d’anticorps secondaire
fluorescent a 0,5 mi-crogramme/mL dans du tampo’®s RRB / Tween
20 contenant 1% de BSA)

o Préparation :5 uL d’anti-IgG (SM : 200x) + 200 pL de BSA
(SM : 5x) + 795 pL de PBS 1x/ Tween 20 4 0,5 %
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Résumé : Microfluidique sur support souple et étirable

Les matériaux élastomeres hyper élastiques offrextdomaines des capteurs, des antennes radieiréeg et
des soft robots de nouvelles opportunités en temeesléformabilité. Le but de ce travail est d'émdin
matériau élastomere hyper élastique appelé Eceflée I'intégrer & des systémes microfluidiquegxgpioitant
ses caractéristiques mécaniques particulieres.

Dans un premier temps, les propriétés mécaniquesedenatériau ont été caractérisées par des
expériences de soufflages membranaires. Par ka de#t outils de modélisation mécanique basés suoile
phénoménologique de Mooney-Rivlin ont été étudiésvaidés. Deux exemples d’applications ont été
développés.

Une premiére famille de systeme concerne des waptle grandes déformations. Ces capteurs électro
fluidiques combinent les propriétés hyper élastqie I'Ecoflex et les propriétés électriques duit@shn qui est
un métal liquide a température ambiante : unetedsie électrique est formée par un canal moulé kaosflex
et rempli du liquide conducteur. Une déformationcdpteur induit une modification de la géométriecdnal et
donc une variation de résistance. Les caracté@isatiéalisées sur ces capteurs ont montré leurcit@pea
mesurer des étirements trés importants avec un atempent réversible et sans rupture de contactrigjee.

Des taux d'élongation de 400 %, entrainant uneatian de résistance de 800% ont ainsi été obteres
résultats suivant la géométrie des capteurs seatigfis en utilisant des outils de modélisations.

La deuxieme famille de systéme concerne les &bimes sur puce avec la fabrication de réservoirs
déformables pouvant étre intégrés a des compmSflaidiques. Inspirés des tests de soufflage mmandre,
ces réservoirs peuvent embarquer des volumes diagtielques dizaines de microlitres a quelquésitres de
réactifs tout en ayant un encombrement minimum.lak¥cité des membranes permet de pressuriser
naturellement le réservoir et une méthode simpldélection de la forme du réservoir permet de ciorena tout
moment le volume interne de celui-ci. Couplés &ystéme de vannes pneumatiques, ces réservoirgfpenm
d’injecter précisément un volume de fluide dangéseau microfluidique. Différents exemples de cosapts
ont été développés, allant du réservoir simple pesr caractérisations, a des cartes intégrantsephss
réservoirs en vue d’effectuer des protocoles coxagletel une dilution programmable ou un test ELISA

Abstract : Flexible and stretchable microfluidics

Mechanical properties of hyper elastic elastomevige new opportunities to captors, radio freqiesnc
antennas and soft robots. This work is focusecherstudy of a hyper elastic material called Eco#led on its
integration in microfluidic systems using its exttepal mechanical properties.

First, material's mechanical properties were inigased during membrane blowing experiments.
Simulations based on the phenomenological modeélebney-Rivlin were developed and validated. These
results were useful to the development of two apgilbns.

First application of hyper elastic system is annghtion sensor. Electro fluidic sensors combine
Ecoflex’s hyper elastic properties and Galinstaglesctrical properties. Galinstan is a metallic wlighich is
liquid at room temperature. A microchannel moldedhe elastomer and filled with the liquid metatnfioan
electrical resistance. Sensor’'s deformation indugegeometrical change into the channel and theregor
variation of the electrical resistance. Charac#ian tests performed on these sensors showed itibgsitio
measure large elongations and reversibly withoss laf electrical contact. An elongation of the seisslength
by a factor 4 involves an increase of the eledtnieaistance by a factor 8 providing a good seliilof the
system. Results according to the sensor’s geonag@rydiscussed using simulation tools, analyticatlystand
experimental data.

Second application is the development of hypertielasservoirs integrated into microfluidic cards.
Inspired from membrane blowing tests, they are ablstore volumes from few microliters to millilige of
reagents without taking too much place on the nfligidic cards’ surface. Membranes’ elasticity nafly
pressurizes the reservoir when it is filled andhgpte optical edge detection method gives the m#kvolume in
real time. Combined with pneumatic valves thesersasrs inject precise volumes into a microfluidietwork.
Different microfluidic systems were developed, mple reservoir with two valves for the characteimas and
cards with multiple reservoirs to realize compleatpcols like on demand dilution or automated ELI®AL.



