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Introduction générale

Au cours des prochaines années, la demande énergétique deviendra I’un des principaux
enjeux mondiaux en raison, d’une part, de la croissance fulgurante de la population humaine
mais aussi, d’autre part, de la diminution drastique des réserves énergétiques fossiles ; la
combustion de ces derniers impactant considérablement le climat environnemental. Dans ce
contexte, la recherche des sources d’énergie alternatives propres et durables permettant de
remplacer les énergies fossiles devient indispensable pour faire face a cette demande sans cesse
croissante dans le respect de la planéte. Ainsi de nombreuses solutions sont mises en ceuvre
pour la collecte des énergies renouvelables, telles le solaire, 1’éolien, 1’hydroélectricité et la
géothermie, ... Parallelement a cette demande sans cesse croissante d’énergie, de nombreuses
applications nouvelles, gourmandes en énergie sont chaque jour mises en ceuvre comme par
exemple les applications liées aux récents progres de I’internet des objets connectés (IoT). Leur
essor considérable entraine un besoin énergétique croissant du fait du nombre important de
capteurs connectés, qui va maintenant en augmentant de maniére exponentielle [1]. La majorité
de ces capteurs sont traditionnellement alimentés par des batteries qui nécessitent une
maintenance et un remplacement périodique ce qui contribue a ajouter un impact
environnemental négatif. Le développement de technologies de récupération d’énergie
permettant d’alimenter ces dispositifs de maniére autonome devient une nécessité absolue. Une
telle solution énergétique offre ’avantage de permettre un recyclage de I’énergie perdue et
inutilisée dans 1’environnement ou dans 1’industrie afin de réduire conjointement le colit de
production et la pollution de I’environnement.

De nombreux efforts sont consacrés ces derni¢res années a la miniaturisation des systémes
de récupération de 1’énergie ambiante. Ces systémes sont prometteurs, sans maintenance et
« éco-compatibles » pour assurer une alimentation continue des dispositifs électroniques
autonomes. Les technologies employées sont variées, tel que le photovoltaique pour la
récupération de I’énergie radiative, la thermoélectricité pour la récupération de I’énergie
thermique, la piézoélectricité pour la récupération de I’énergie mécanique vibratoire, et
I’¢électromagnétisme pour la récupération de 1’énergie radiofréquence. Ces systémes, basés sur
des principes physiques différents, ont des exigences d’application et d’efficacité de conversion
différentes.

L’abondance de la chaleur dans notre environnement, qui représente I’énergie sous sa forme
la plus dégradée, permet aux dispositifs de récupération de 1’énergie thermique d’avoir un
intérét réel aujourd’hui. Les générateurs thermoélectriques sont capables de convertir de
manicre directe une énergie thermique en énergie €lectrique utile. Ces dispositifs consistent en
une association d’un ensemble de thermocouples connectés électriquement en série et
thermiquement en parallele. Leur principe de fonctionnement repose principalement sur 1’effet
thermoélectrique Seebeck [2], qui permet la conversion des gradients de température en
différence de potentiel électrique. Ces dispositifs, souvent utilisés en version macroscopique
pour la conversion de I’énergie thermique, offrent de nombreux avantages : 1’absence de picce
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mobile, la fiabilité, le silence (pas de vibration), la conversion directe sans processus
intermédiaire. De plus, I’émergence des nouvelles technologies de fabrication offrent a ces
dispositifs la possibilité d’avoir des formes et tailles différentes, ce qui permet d’élargir leurs
domaines d’applications.

L’¢tude menée dans ce travail de these vise a développer une nouvelle technologie de
fabrication de micro-générateurs thermoélectriques (LWTEGs) pour la récupération de toutes les
formes d’énergie thermique environnante. Cette technologie est réalisée sur substrats de
Silicium selon des procédés de fabrications en couches minces compatibles CMOS
(Complementary Metal Oxide Semiconductor) avec la contrainte d’intégrer des matériaux a
faibles cofts et respectueux de I’environnement. Le travail de thése s’est articulé sur cinq axes
principaux :

i. La conception d’une nouvelle topologie de thermopile originale en «2.5D»
périodiquement « repliée ».

ii. La modélisation et I’optimisation de la structure géométrique du micro-générateur
thermoélectrique a base des membranes suspendues intégrant cette thermopile.

i11. La mise en ceuvre de différents procédés technologiques permettant la fabrication du
module thermoélectrique.

iv. L’étude des matériaux thermoélectriques utilisés dans la fabrication des pnTEGs.

v. La caractérisation du fonctionnement des modules thermoélectriques fabriqués.

Ces différents travaux seront répartis sous forme de quatre chapitres dont le contenu est
défini comme suit.

Dans le premier chapitre, nous présentons dans un premier temps le contexte général de ce
travail qui concerne la récupération des micro-énergie dans lequel nous décrivons les
principales sources d’énergie ambiante, les différentes méthodes de récupération, ainsi que les
applications visées. Ensuite, nous décrivons les effets thermoélectriques (TE) qui régissent le
couplage entre la thermique et I’électrique et qui permettent de définir le rendement de
conversion des dispositifs TEs, suivi d’un état de I’art sur le développement des micro-
générateurs thermoélectriques. Nous nous intéressons enfin a la description générale de la
premicre famille de pTEGs développé a I’'IEMN avant de décrire la nouvelle filiere de pTEG
2.5D proposée dans ce travail de these, qui intégre une thermopile de topologie singuliere
distribuée sur un socle multi-membrane.

Le deuxi¢me chapitre a pour objectif de décrire une modélisation numérique, réalisée sous
le logiciel COMSOL Multiphysics®, du pTEG développé dans ce travail. Ce chapitre s’articule
en deux parties. Dans la premiére partie, nous présentons en détail la construction du modele
numérique permettant de calculer la distribution de température a travers le pTEG a multi-
membranes. Ensuite, les résultats numériques obtenus sont comparés a ceux fournis par calculs
analytiques simplifiés des distributions de température. Nous terminons cette partie par une
estimation numérique de I’influence des résistances thermiques de contact sur les performances
des UTEGs. Dans la seconde partie du chapitre, nous nous intéressons a I’optimisation de la
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structure géométrique des pTEGs et a la détermination des performances théoriques optimales
apportées par la nouvelle architecture.

Les développements technologiques mis en ceuvre pour la fabrication de la nouvelle
topologie de pTEGs font 1’objet du troisiéme chapitre. La fabrication nécessite de processer
séparément deux wafers de Silicium. Nous décrivons dans un premier temps les étapes
technologiques nécessaires a la mise en ceuvre des thermopiles réalisées sur membranes
suspendues a partir du premier wafer. La fabrication des concentrateurs de chaleur réalisés a
partir du second wafer est présentée ensuite. Les deux parties sont assemblées a la dernicre
étape technologique.

Dans le dernier chapitre, nous abordons dans un premier temps 1’optimisation de
I’¢laboration et la caractérisation des matériaux thermoélectriques, a savoir des alliages
métalliques qui constitueront les thermocouples de la thermopile. Nous présentons ensuite les
caractérisations en thermo-génération électrique, sous flux de chaleur calibré, de la série de
UTEGs de nouvelle génération. Ces résultats de performance sont comparés avec ceux de I’état
de I’art afin de situer notre n'TEG 2.5D.

Ce manuscrit se termine par une conclusion générale sur les travaux mis en ceuvre lors de
cette theése, suivis de quelques perspectives proposées pour la suite des études a mener.
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Chapitre1  Contexte et état de art

Introduction

A la vue de la diminution des réserves mondiales de combustibles fossiles et du
réchauffement climatique, la recherche de solutions énergétiques propres et respectueuses de
I'environnement est devenue indispensable pour répondre a la demande croissante d'énergie [3].
Ces besoins énergétiques ont donné naissance a un nouveau domaine de recherche connu sous
le nom de récupération d’énergie (« energy harvesting » ou « energy scavenging » en anglais).
Cela concerne principalement les différents processus qui récupérent l'énergie perdue dans
I'environnement (lumiére, chaleur, vibration, etc.) et la convertissent en une forme utile
d’énergie qui est généralement 1'¢lectricité. Ce concept de récupération n'est pas nouveau pour
les applications a grande échelle communément appelées énergies renouvelables. Cependant,
dans le cadre de ce travail, nous nous intéresserons plutdt a la récupération d’énergie a petite
échelle (ou micro-énergie) pour l'alimentation de systémes ¢électroniques miniatures et
autonomes destinés, par exemple, au développement de I’internet des objets connectés (IoT)
[4]. Les solutions nouvelles proposées permettent de s’affranchir des problémes de
maintenance, tel que notamment le remplacement périodique des batteries mais surtout de
réduire I’impact environnemental 1i¢ a 1’utilisation des batteries chimiques.

Selon la nature des sources d’énergie ambiante disponibles (solaire, mécanique,
¢lectromagnétique, thermique, etc.), il existe de nombreux dispositifs qui permettent de
collecter ces énergies et de les convertir en énergie ¢électrique utile. Les plus couramment
utilisées sont les cellules photovoltaiques pour la conversion de la lumic¢re ambiante, les
transducteurs mécaniques pour la conversion d’énergie vibratoire, les antennes pour la
conversion de I’énergie des ondes électromagnétique radio fréquence (RF) et les générateurs
thermoélectriques pour la conversion de 1’énergie thermique. Cette derniere catégorie a connu
un regain d’intérét particulier pour la récupération d’énergie au vu de I’abondance de chaleur
dans notre environnement et le développement de nouvelles nanotechnologies permettant
d’accroitre 1’efficacité des matériaux thermoélectriques.

Le présent chapitre a pour objectif d'introduire le contexte général et 1’état de 1’art de cette
thése qui concerne la réalisation de dispositifs thermoélectriques (TE) pour la conversion
d’énergie thermique en ¢€lectricité. Dans un premier temps, nous nous intéresserons a quelques
procédés de conversion de I’énergie couramment utilisés pour la récupération d’énergie. Nous
focaliserons ensuite sur les principales méthodes de récupération des micro-énergies a partir
des ressources d’énergie ambiante et nous présenterons les applications visées. La
thermoélectricité qui est au cceur de ce travail fera I’objet d’une attention particuli¢re. Dans la
troisiéme partie, nous décrirons, a partir d’un modele simple, le principe de fonctionnement des
générateurs TE qui permet de définir le rendement de conversion thermoélectrique et la notion
de puissance de sortie. Les propriétés physiques et les grandeurs qui permettent d’optimiser les



performances des dispositifs TE seront discutées. Un bref état de I’art des matériaux TE a
facteur de mérite ¢élevé sera donné. Enfin, nous présenterons I’architecture particulicre et
originale du pTEG développé dans cette these.

1.1 La récupération d’énergie a I’échelle micro

1.1.1 Principales sources d’énergies ambiantes

Les batteries sont les sources d'énergies traditionnelles de la plupart des dispositifs
¢électroniques portables. Cependant, leur utilisation nécessite une maintenance périodique. Leur
durée de vie limitée et leur impact environnemental en font des solutions médiocres pour
I’alimentation de certains dispositifs autonomes. De fait, les sources permettant de collecter les
énergies ambiantes présentent de bonnes alternatives pour alimenter certains dispositifs
autonomes a faible consommation. Les sources d'énergie environnementale souvent utilisées
dans le domaine de la récupération d’énergie sont la lumicre du soleil (ou de toute source de
lumicre artificielle), 1'énergie thermique (différentes formes de chaleur), 1’énergie mécanique
(vibration ou mouvement) et I’énergie radio fréquence RF environnante. Le Tableau 1.1 résume
les caractéristiques et donne une estimation des densités de puissance de sortie qui pourrait étre
récupérées a partir des sources citées précédemment. Il apparait clairement que la lumiere
ambiante extérieure, issue principalement du soleil, exploitée par des dispositifs
photovoltaiques qui convertissent de maniere directe la lumicre en électricité avec de bons
rendements de conversion, constitue la source permettant les meilleures densités de puissances
générées exploitables. En effet, dans des conditions extérieures, le soleil peut fournir une
puissance lumineuse maximale de I’ordre de 100 mW/cm? pour une journée ensoleillée avec un
ciel clair. Cette puissance est moins importante pour des conditions lumineuses en intérieur (0.1
mW/cm?).

Source Caractéristiques de la source Puissances récupérables
Lumiére ambiante Extérieur (100 mW/cm?) 10 mW/cm?

Intérieur (0.1 mW/cm?) 10 pW/cm?
Energie thermique Humain (20 mW/cm?) 30 pW/cm?

Industriel (100 mW/cm?) 1-10 mW/cm?
Vibration/mouvement Humain (1 m/s* a 50 Hz) 4 uW/cm?

Industriel (10 m/s® a 1 kHz) 100 pW/cm?
Energie RF GSM 900 MHz (0.3 pW/cm?) 0.1 uW/cm?

WiFi 2.4 GHz (0.015 pW/cm?) 0.001 uW/cm?

Tableau 1.1 : Caracteéristiques d 'une varieté de sources d'énergies ambiantes [5].



L’abondance de source de chaleur dans I’environnement permet, quant a elle, aux dispositifs
de récupération d’énergies thermiques d’avoir un réle majeur malgré leurs faibles rendements
de conversion. L.’énergie thermique est présente le plus souvent sous forme de flux de chaleur
ou de gradients thermiques et elle peut étre collectée a partir de nombreux processus liés au
fonctionnement des équipements industriels, mais aussi aux activités humaines quotidiennes.
La thermoélectricité est le mécanisme physique direct (effet Seebeck) le plus souvent employé
pour convertir cette énergie thermique en énergie électrique utile. Le Tableau 1.1 montre que
les puissances des sources d'énergies thermique sont susceptibles de fournir des niveaux de
puissances électriques comparables a celles générées a partir de dispositif de récupération de la
lumiére ambiante.

La troisieme source d'énergie ambiante présentée ici est I’énergie mécanique sous forme de
vibrations ou de déplacements aléatoires, exploitée généralement par des transducteurs
piézoélectriques, é€lectrostatiques, ou ¢électromagnétiques. Les mouvements ambiants sont
généralement de nature industrielle (machines tournantes, bruits acoustiques, véhicules, etc.),
mais peuvent également étre de nature humaine résultants des différentes activités du corps (la
respiration, la marche, pédalage, etc.). Les densités de puissances €lectriques exploitées par ces
techniques dépendent généralement des valeurs de 1’accélération des excitations et de la
fréquence qui y correspondent (cf. Tableau 1.1).

Pour finir on citera les sources de rayonnements électromagnétiques RF (Tableau 1.1) :
malgré la faible puissance générée cette technologie a beaucoup évolué ces derniéres années et
tire son atout grace au déploiement et a la multiplication des systémes de télécommunication
sans fil (réseau téléphonique, radar, Wifi, etc.) qui générent des ondes ¢lectromagnétiques en
permanence et en tout lieu. Des technologies comme rectenna [6] (contraction Anglaise de
« rectifier » et « antenna ») permet la récupération de ce type de rayonnement a 1’aide
d’antennes qui convertissent I’énergie électromagnétique en ¢lectricité. Les sources d’énergies
RF sont également destinées a étre utilisées pour la transmission des données dans le
développement des réseaux de capteurs sans fil (WSN) [7].

1.1.2 Méthodes de récupération d’énergie

1.1.2.1 La récupération d’énergie mécanique
1.1.2.1.1 La récupération d’énergie piézoélectrique

La récupération de I’énergie par piézoélectricité consiste a générer une énergie électrique a
partir d’une action mécanique, d’'une vibration ou d’une déformation. La particularité des
matériaux piézoélectriques est qu’ils possédent la propriété de se polariser sous 1’effet d’une
déformation mécanique (compression ou traction) et réciproquement se déformer sous 1’action
d’un champ ¢électrique. L’un des matériaux piézoélectriques les plus connus est sans conteste
le quartz notamment utilisé pour générer des impulsions d’horloge dans de nombreuses montres
et dispositifs électroniques. De nombreux autres matériaux sont souvent utilisés en
piézoélectricité et font I’objet de nombreuses études, citons par exemple : le titanate de baryum
(BaTi03), I’oxyde de zinc (ZnO), le polyvinylidéne difluoré (PVDF), et le titano zirconate de
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Figure 1.1 : (a) les modes 33 et 31 utilisés dans un matériau piezoélectrique, (b) structure bimorphe
en mode 31, (c) structure unimorphe en modes 31 et 33 [9].

plomb (PZT). Ce dernier matériau qui est une céramique synthétique est le premier matériau
piézoélectrique a base de plomb étudié [8], et il est actuellement le plus utilisé¢ dans I’industrie.

De maniére générale, plusieurs modes de déformations sont distingués dans les matériaux
piézoélectriques. Les principaux modes longitudinal ou transversal (respectivement appelés
mode 33 et mode 31, 1 et 3 étant les directions x et z) sont illustrés dans la Figure 1.1.a. Les
équations piézoélectriques fondamentales [10] montrent que les coefficients de déformation et
de couplage sont plus ¢élevés en mode 33 et en mode 31. Dans le mode 33, la force appliquée et
la tension générée ont la méme direction, tandis qu’en mode 31, les directions de la force et du
champ électrique généré sont perpendiculaires. Ces deux modes sont les plus utilisées dans les
deux types de structures de récupération d’énergie piézoélectrique : structure bimorphe (cf.
Figure 1.1.b) et structure unimorphe (cf. Figure 1.1.c).

Le Tableau 1.2 résume les caractéristiques et les performances obtenues avec quelques
générateurs piézoélectriques rapportés dans la littérature. Ce type de générateurs présente
I’avantage d’avoir une large gamme fréquentielle de fonctionnement, adaptés a la collecte de
différentes vibrations y compris celles des mouvements humains. Néanmoins, les densités de
puissances récupérables restent trés faibles comparées a celles obtenues dans d’autres procédés
tels que le photovoltaique et le thermoélectrique.

e M e D
Unimorphe PZT 13.9 37.04 [11]
Bimorphe PMNZT 120 22 [12]
Unimorphe PZT 608 3.6 [13]
Unimorphe PZT 462.5 33 [14]

Tableau 1.2 : Résumé de certains dispositifs de récupération d’énergie piézoélectrique.



1.1.2.1.2 La récupération d’énergie électrostatique

La récupération de 1’énergie potentielle électrostatique est basée sur le concept de variation
d’une capacité €lectrostatique induite par une vibration mécanique. Pour un condensateur plan,
la capacité C est reliée directement a la différence de potentiel entre les deux armatures AV et
a leur charge Q par :

Q =CAV (1.1)
Avec la capacité définie par :
EA)
c=2= (1.2)
d

ou ¢ est la permittivité du matériau di¢lectrique entre les deux armatures, S est la surface des
armatures et d est la distance entre les deux armatures.

L’équation (1.2) montre qu’une variation de la permittivité diélectrique &, de la surface S,
ou de la distance d entraine une variation de la capacit¢ C. Dans le cas ou la différence de
potentiel entre les deux armatures est fixe (mode a tension constante), une variation de la
capacité conduit nécessairement a une variation de la charge totale sur les armatures (cf.
équation (1.1)), et entraine 1’apparition d’un courant électrique dans le circuit de connexion.
Dans le mode a charge constante, la variation de la capacité méne a une variation de la
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Figure 1.2 : Structures typiques de générateurs électrostatiques : (a) In-plane overlap, (b) In-plane
gap closing, (c) Out-of-plane gap closing [15].



Densité volumique de puissance

Type Fréquence (Hz) (WW/mm?) Réf
In-plane gap closing 50 0.584 [16]
In-plane overlap 2520 0.11 [17]
In-plane overlap 1000 0.079 [18]

Tableau 1.3 : Fréquence de fonctionnement et densité de puissance de certains dispositifs de
récupération d’énergie électrostatiques.

différence de potentiel aux bornes du condensateur, suivie par une décharge de la capacité dans
le circuit.

De maniére générale, les générateurs €lectrostatiques peuvent étre classés en trois grandes
familles comme illustré sur la Figure 1.2 [15] : « In-plane overlap », « In-plane gap closing »
et « Out-of-plane gap closing ». Dans la configuration « In-plane overlap » (Figure 1.2.a), la
capacité varie en fonction de la surface de chevauchement des doigts inter digités. Pour les
générateurs dans la seconde configuration (In-plane gap closing), la capacité change avec la
variation du gap entre les doigts (Figure 1.2.b). Dans la derniére configuration (Figure 1.2.c),
la capacité change avec la permittivité dié¢lectrique entre les deux grandes plaques.

Les densités de puissances récupérables avec ce type de générateurs (cf. Tableau 1.3) sont
encore plus faibles que celles générées par les générateurs piézoélectriques (cf. Tableau 1.2).
Par ailleurs, ce type de générateurs ¢électrostatiques nécessite une source d’alimentation externe
assurant la charge initiale du condensateur. En revanche, leurs facilités d’intégration en
technologie de fabrication des microsystémes électromécaniques (MEMS) est 1'un des
principaux avantages de ces dispositifs.

1.1.2.1.3 La récupération d’énergie électromagnétique

Le principe de base de la récupération d’énergie électromagnétique est basé sur le
phénomeéne d’induction magnétique découvert par Faraday en 1831 [19]. La variation d’un flux
magnétique ¢ a travers un circuit fermé entraine I’apparition d’une force électromotrice (emf)
définie par la loi de Faraday :

emf = —— (1.3)

Dans les générateurs €électromagnétiques, des aimants sont utilisés pour produire un champ
magnétique permanent et des bobines conductrices utilisées pour la circulation du courant
¢lectrique induit par un mouvement mécanique. Les deux modes couramment utilisés dans les
générateurs ¢électromagnétiques se distinguent par le mouvement relatif de I’aimant par rapport
a la bobine (cf. Figure 1.3) [20]. Dans le premier mode, le mouvement relatif entre les aimants
et la bobine est perpendiculaire a la direction d’un champ magnétique uniforme (Figure 1.3.a).
Dans ce cas, la emf est donnée par :
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Figure 1.3 : Les deux modes couramment utilisés dans les générateurs électromagnétiques . (a) le
mouvement relatif entre [’aimant et la bobine est perpendiculaire a la direction d’'un champ
magnétique uniforme, (b) le champ magnétique total varie en fonction de la distance entre [’aimant

et la bobine [20].
- v 1.4)
emf = T (1.

ou N est le nombre de spires de la bobine, / est 1a longueur effective de la bobine, B est le champ
magnétique qui travers la bobine et dz/dt est la vitesse de déplacement relative entre les
aimants et la bobine. Dans le deuxiéme mode (Figure 1.3.b), un mouvement relatif de la bobine
par rapport au champ magnétique entraine une variation du champ magnétique totale qui
traverse la bobine. Dans ce deuxiéme cas, la emf peut s’exprimer par :

dB dz
= - (1.5)
emf = —NS I dt

ou S est la surface effective de la bobine, dB/dz est le gradient du champ magnétique dans la
direction du mouvement relatif entre les aimants et la bobine.

Le Tableau 1.4 liste les performances de certains générateurs électromagnétiques rapportés
dans la littérature. Les dispositifs de récupération d’énergie électromagnétique sont

Densité volumique de puissance

Matériau magnétique Fréquence (Hz) (WW/mm?) Réf
Cu 84 4.375 [21]

Cu 110 0.83 [22]

BeCu 52 0.307 [23]

Acier 322 0.214 [24]

Tableau 1.4 : Résumé de certains dispositifs de récupération d’énergie électromagnétique.



généralement congus pour des applications a grande échelle vue ’efficacité des bobines de
grande taille et avec un nombre important de spires. Cependant, la complexité de la
miniaturisation et la faible performance a petit échelle sont les principaux inconvénients de ces
dispositifs [25].

1.1.2.2 La récupération d’énergie radiative
1.1.2.2.1 La récupération d’énergie radiofréquence

Le concept de la récupération d’énergie RF est le mécanisme de collecte d’énergie provenant
des ondes électromagnétiques radiofréquences ambiantes utilisées dans de nombreuses
applications, telles que les radars, la téléphonie mobile, les communications satellites, les
réseaux Wi-Fi et autres réseaux de communication sans fil. Le principe de base est présenté
dans la Figure 1.4. Les principaux éléments d'un tel systéme de récupération d'énergie RF sont
'antenne de réception et le circuit de redressement. Le premier élément permet de capter les
ondes RF émises dans I’espace et de les convertir en un courant électrique alternatif. Le second
¢lément permet de convertir le courant alternatif (AC) en un courant électrique continue (DC)
a I’aide d’un circuit électronique composé généralement par des diodes Schottky [26].
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Figure 1.4 : Structure d'un systeme de récupération d'énergie radiofréquence [26].

Source RF Fréquence Puissance Distance émetteur-  Puissance de Réf
(GHz) d’entré (W) récepteur (m) sortie (UW)

RFID 0.915 1 43 134.9 [27]
GSM900 0.9

. 0.05 1 100 [28]
Wi-Fi 2.45

GSM900 0.868 1.78 27 2 [29]

Wi-Fi 2.45 10 7 73 [30]

Tableau 1.5 : Résumé de certains dispositifs de récupération d’énergie radiofréquence.



Le Tableau 1.5 résume les résultats de quelque travaux, rapportés dans la littérature, qui
concernent différentes sources d’énergie RF et différentes distances entre les systémes
d’émission et de réception. Les puissances de sortie exploitables par cette technique sont
fortement affectées par la distance entre la source et le récepteur, due a 1’atténuation rapide des
ondes ¢lectromagnétiques dans 1’air. Cependant, la disponibilité et I’abondance des ondes RF
dans notre environnement ambiant en font de bons candidats pour la collecte d’énergie.

1.1.2.2.2 La récupération d’énergie photovoltaique

La récupération d’énergie photovoltaique (PV) est basée sur le principe de la conversion
direct de la lumiére en électricité grace a des cellules PV composées d’un ensemble de jonctions
PN réalisées a partir de matériaux semi-conducteurs de type n et de type p. L'absorption de la
lumiére par les cellules PV crée dans les matériaux de la jonction PN, des paires électron-trou
libres qui sont séparés a la jonction et générent ainsi une tension (circuit ouvert) ou un courant
¢lectrique si une charge externe est branchée. Les derniéres données disponibles font état de
rendements de conversion des cellules photovoltaiques allant jusqu'a 46 %, dans des conditions
de laboratoire [31].

Produit Surface Condition de Densité surfacique de  Réf
(cm?) caractérisation puissance (mW/cm?)
Mini High Efficiency Cell 0.28 A 1000 W/m? 7 [32]
IXOLAR TM XOB17-12x1 1.54 Conditions de test 12.9 [33]
standard’
SP3-37 23.68 A 1000 W/m? 2.8 [34]
KT 25 201.24 A 1000 W/m? 1.1 [35]

Tableau 1.6 : Résumé de certains dispositifs de récupération d’énergie photovoltaique.

La miniaturisation des cellules PV présente de nouveaux enjeux et permet d’atteindre des
rendements plus élevés, mais aussi de réduire le cotlit de fabrication de ces cellules [36]. Le
Tableau 1.6 résume les caractéristiques et les performances de certains mini modules
photovoltaiques commercialisés. Ces modules offrent des densités de puissances qui suffisent
pour alimenter de nombreuses dispositifs électroniques (des exemples sont donnés dans la
Figure 1.8 un peu plus loin). Cependant, les performances de ces modules dépendent fortement
des conditions météorologiques. Leur utilisation nécessite la mise en ceuvre d’une électronique
pour la gestion et le stockage de 1’énergie collectée.

! Conditions de test standard basé sur IEC 60904-3, 2™ ed. (2008): Masse d'air AM = 1.5, ensoleillement :
1000 W/m?, température des cellules solaires : 25 °C.



1.1.2.3 La récupération d’énergie thermique
1.1.2.3.1 La récupération d’énergie pyroélectrique

La récupération de la chaleur basée sur 1’effet pyroélectrique est basée sur la variation en
fonction de la température de la polarisation spontanée Ps d’un cristal pyroélectrique [37]. En
régime de température stationnaire (dT /dt = 0), la polarisation spontanée Ps d’un matériau est
constante, il en résulte un équilibre des charges a la surface de matériau, comme illustré sur la
Figure 1.5.a. Sous un échauffement du matériaux (dT/dt > 0), la polarisation spontanée Ps
change, ce qui entraine un déplacement des ¢€lectrons et donc un courant électrique dans le
circuit externe connecté¢ au matériau (Figure 1.5.b). Le courant pyroélectrique i, génére est
proportionnel a la variation temporelle de la température selon [38] :

i, (6) =Apifl—7tw (1.6)

ou A est la surface de 1'électrode connectée au matériau pyroélectrique, p est le coefficient
pyroélectrique qui représente la variation de la polarisation spontanée Ps d’un matériau
pyroélectrique avec la température (p = dP;/dT).

(a) (b)

e ‘%n'rent
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Figure 1.5 : Principe de fonctionnement d 'un matériau pyroélectrique. (a) régime stationnaire, (b)
sous [’effet d’un gradient temporel de température [37].

Pyro current
% Heating current
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Figure 1.6 : Structure du générateur pyroélectrique développé par Pandya et al. [39].
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Les dispositifs qui permettent la récupération d'énergie par pyroélectricité présentent un
rendement théorique nettement supérieurs a ceux des dispositifs thermoélectriques. Il peut
atteindre des valeurs qui peuvent allant jusqu’a 50 % du rendement de Carnot [40].

La Figure 1.6 illustre la structure d’un générateur pyroélectrique développé récemment par
Pandya et al [39]. Ce dispositif présente une densité volumique de puissance de 526 W/cm?
avec un rendement de conversion de Carnot de 19%. Ces résultats remarquables sont parmi les
meilleurs rapportés a ce jour dans la littérature dans ce domaine. Il faut cependant noter que ce
type de dispositifs nécessite une source avec des variations temporelles de température qui sont
rares dans la nature [40]. De manicre générale, les variations de température dans les milieux
environnants sont des phénomenes lents. Les dispositifs thermoélectriques conviennent mieux
pour la collecte de chaleur dans ces cas-la.

1.1.2.3.2 La récupération d’énergie thermoélectrique

La récupération d’énergie par thermoélectricité est basée sur le principe de la conversion
directe de la chaleur en électricité. Cette conversion nécessite deux sources de chaleur de
températures différentes. L’exemple typique d’un générateur thermoélectrique (TEG) consiste
a un assemblage de matériaux semi-conducteurs de type n et de type p, alternativement
connectés ¢lectriquement en série et thermiquement en parallele et disposés entre deux sources
de chaleur (typiquement un flux thermique circule a partir d’une source dite « chaude » vers un
puits thermique considéré comme étant la source « froide », comme illustré sur la Figure 1.7).
Le principe de fonctionnement d’un TEG repose sur 1’effet Seebeck, découvert en 1821 [2], et
qui permet la conversion des gradients de température en différence de potentiel.

Le rendement de conversion des dispositifs TE reste relativement faible compar¢ a certaines
techniques de récupération d’énergie comme le PV. Cependant, leur principal avantage réside
dans I’abondance de la chaleur, qui représente la source d’énergie sous sa forme la plus
dégradée. En fait, le rendement de conversion n’est pas nécessairement le critere le plus

Heat source Heat couple plate

= substrate

Interconnects

\ -~ n-type leg

p-type leg
7 ' Thermocouple
Heat sink

Figure 1.7 : Structure typique d’un générateur thermoélectrique [41].

Terminal contact /
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Différentiel de  Densité surfacique

o Surface Matériau i R B
Société (mm?) thermoélectrique température de puissance Réf
1 (K) (mW/cm?)

Micropelt 25 n-Bi;Tes/p-(BiSb),Te; 10 11.2 [42]
RTI 460 n/p-Bi;Tes 5 6.74 [43]
JPL 2.89 n-BixTes/p-(BiSb).Tes 1.25 3.46 x 10 [44]
DTS 67.5 n-BixTes/p-(BiSb).Tes 5 222 %107 [45]

Infineon 6 n/p-Poly Si 5 1.5 x 10™ [46]

Tableau 1.7 : Exemple de densités surfaciques de puissances obtenues avec des dispositifs de
récupération d’énergie thermoélectrique.

important. La stratégie que nous avons choisi dans ce travail, et qui sera présentée dans la suite,
consiste & employer des matériaux facilement disponibles et surtout se focaliser sur
I’amélioration de la thermique d’ensemble des composants TE avec pour principal objectif
’obtention d’une puissance électrique de sortie élevée tout en réduisant la résistance électrique
interne de ces dispositifs TEs pour permettre leur adaptation aux circuits électroniques.

Le Tableau 1.7 résume les caractéristiques et les performances de quelques TEGs typiques.
Un état de I’art plus détaillé sur ce sujet est donné dans la suite de ce chapitre (cf. section 1.5).

1.1.3 Applications de la récupération d’énergie

La miniaturisation des dispositifs de récupération d’énergie ambiante permet de lever de
nombreux verrous technologiques et d’adresser de nouvelles applications notamment avec
diverses solutions apportées pour I’alimentation des dispositifs électroniques a faible
consommation tels que les systétmes de communication sans fil, les dispositifs médicaux
d’implantation et les dispositifs autonomes pour l’internet des objets connectés (IoT).
L’amélioration de toutes ces technologies a permis de réduire considérable leur consommation
d’énergie avec une gestion énergétique optimisée. Par ailleurs, le développement exponentiel
des IoT et autres dispositifs autonomes ne permet plus I'utilisation de sources d’alimentation
telles que les batteries car elles nécessitent trop de maintenance limitant la durée d’utilisation
de ces systemes. La Figure 1.8 présente les niveaux de puissance récupérées pour différentes
technologies de récupération d’énergie ainsi que la consommation électrique de quelques
appareils et dispositifs électroniques.

De nombreuses applications basées sur les réseaux de capteurs sans fil (Wireless Sensor
Network ou WSN) se sont développées récemment avec un besoin croissant en apport de
solutions énergétiques. La Figure 1.9 illustre un exemple typique de WSN. Les nceuds de ces
réseaux sont généralement des microsysttmes complets intégrant des capteurs,
microcontrdleurs, mémoires, émetteur-récepteur radio, etc. Ceux-ci nécessitent une source
d’alimentation permanente et stable dans la durée. Les solutions anciennes telles les batteries
deviennent obsoletes du fait soit de la maintenance périodique qu’elles engendrent soit de leur
impact environnemental sur le long terme. La collecte d’énergie environnante est considérée
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Figure 1.8 : Niveau de puissance récupérée pour différentes technologies de récupération d’énergie
et consommation électrique de dispositifs électroniques typiques [47].

comme une alternative nécessaire a ces batteries et elle permet de s’affranchir des problemes
de maintenance et de pollution énoncés précédemment.

Certaines applications récentes visant a utiliser les dispositifs permettant la récupération
d’énergie dans divers environnements et conditions sont présentées a titre d’exemple ci-apres.

De nombreux transducteurs piézoélectriques ont été proposés et intégrés dans des chaussures
pour exploiter la marche humaine. Cette idée a été proposée par Shenck et al. du laboratoire
« MIT Media » [49], qui ont envisagé deux types de matériaux piézoélectriques pour exploiter
les différents mouvements du pied (cf. Figure 1.10). Le premier est un bimorphe multi-

ﬁ

l “ Station
| |
T @ o l*
* }0’ * }*. —> Sensor Node

—>» Route

Figure 1.9 : Structure typique d’un réseau de capteurs sans fil [48].
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Figure 1.10 : Chaussure piézoélectrique proposée par Shenck et al. du laboratoire « MIT Media »

[49].

laminaires flexible a base de PVDF qui consiste a exploiter 1'énergie dissipée lors de la flexion
de la pointe du pied a I'aide d'une dalle montée sous la semelle. Le second matériau est un PZT
semi-flexible qui consiste a exploiter 1'énergie de la frappe du pied en aplatissant sous le talon
des bandes métalliques incurvées. Pour un rythme de marche standard de fréquence 0,9 Hz, des
puissances moyennes de 8,4 mW et 1,3 mW ont été obtenues respectivement avec ces deux
matériaux (PZT et PVDF).

Dans le méme contexte de récupération de 1'énergie issue des mouvements humains, on peut
aussi citer des textiles flexibles qui intégrent des générateurs a base de matériaux
piézoélectriques qui peuvent transformer 1'énergie mécanique, sous forme de flexion et de
compression, en énergie ¢électrique (cf. Figure 1.11.a) [50]. Par ailleurs, ces textiles peuvent
aussi intégrer des cellules photovoltaiques pour convertir la lumiére ambiante ou des
générateurs TE pour convertir la chaleur du corps en électricité. De fait il existe de nombreux
prototypes de dispositifs électroniques portables fixés sur la peau humaine qui ont fait I’objet

(@)

Figure 1.11 : (a) Image d’un textile pi¢zoélectrique fixé sur le coude humain [50], (b) Image de
certains dispositifs électroniques fixés sur la peau humaine [51].
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de nombreuses études ces dernieres années (cf. Figure 1.11.b) [51]. Cela présente une excellente
solution pour fournir une énergie durable et propre a ces dispositifs et réduire ['utilisation des
batteries, a condition bien entendu que cela ne représente pas un inconfort quelconque a la
personne. Enfin, il existe de nombreuses autres applications au-dela de celles présentées dans
ce paragraphe et il est difficile de toutes les décrire. Pour plus de détails, le lecteur pourra se
référer aux revues récentes portant sur ce sujet [52], [53].

1.2 Effets thermoélectriques

L’effet thermoélectrique est un phénomeéne physique de conversion directe de chaleur en
¢lectricité et vice versa. Cet effet TE est réversible : il se subdivise en trois mécanismes
interdépendants, ’effet Seebeck, I’effet Peltier et I’effet Thomson. L’effet Joule, qui est un
mécanisme de perte de chaleur, est un phénomeéne irréversible. Cette irréversibilité de I'effet
Joule fait que de trés nombreux auteurs considérent qu'il n'est pas un effet thermoélectrique.

1.2.1 Effet Seebeck

L’effet Seebeck est le premier mécanisme thermoélectrique découvert en 1821 par le
physicien allemand Thomas Johann Seebeck [2]. La physique couplant la thermique a
I¢lectricité nécessite trés souvent 1’utilisation de thermocouples. De manicre générale, les
thermocouples sont constitués par 1’association de deux matériaux présentant des propriétés
thermoélectriques différentes (métaux, semi-métaux ou semi-conducteurs). La Figure 1.12
illustre D’association de deux matériaux conducteurs qui constituent un thermocouple
différentiel. Les jonctions des deux conducteurs nommés A et B sont en contact avec une source
de chaleur (jonction chaude) a température T, et une source froide (jonction froide) a
température Tr. Sous Ieffet de la différence de température entre les extrémités des deux

conducteurs, une différence de potentiel AV est créée entre les deux terminaux a et b, définie
par :

Conducteur B

Jonction
froide

Jonction
chaude

Conducteur A

Figure 1.12 : lllustration de [’effet Seebeck.
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Figure 1.13 : Illustration de [’effet Peltier.

ou aup = ay — ap estle « coefficient Seebeck relatif » des deux conducteurs A et B (en pV/K)
et AT = (T, — Tf) est la différence de température entre les deux jonctions chaude et froide (en
K). Le signe de chaque coefficient Seebeck (a, et ap) dépend du type de porteur de charge
majoritaire présent dans les conducteurs A et B. Il est négatif si le transport est dominé par les
¢lectrons et positif si le transport est dominé par les trous.

1.2.2 Effet Peltier

L’effet Peltier est le mécanisme inverse a I’effet Seebeck. Cet effet a été découvert en 1834
par Jean Charles Athanase Peltier [54] qui a constaté que le passage d’un courant ¢électrique a
travers un conducteur A par I’intermédiaire d’un conducteur B, provoque une absorption ou
une libération de chaleur aux jonctions entre les deux conducteurs (cf. Figure 1.13) : le passage
du courant se traduit par I’échauffement d’une des jonctions et le refroidissement de la seconde.
Cette transformation réversible est directement liée a I’intensité du courant électrique qui
circule a travers le thermocouple mais aussi a son sens. Une simple inversion du sens du courant
entraine le dégagement ou I’absorption de la méme quantité¢ de chaleur Peltier Qp,;ti0rr dans le
sens inverse. L’effet Peltier est fréquemment utilisé dans les techniques de réfrigération, comme
par exemple dans les glaciéres ¢électriques. La quantité de chaleur Peltier absorbée ou libérée
lorsqu’un courant / passe d’un thermoélément a 1’autre est donnée par :

QPeltier = 7-’--ABI (1-8)

ou g = my — Ty est le « coefficient Peltier relatif » des conducteurs A et B (en W/A ou V).
Le signe d’un coefficient Peltier dépend, comme pour le coefficient Seebeck, de la nature de
porteurs de charge majoritaire dans le matériau. Il est négatif si le transport est dominé par les
¢lectrons et positif si le transport est dominé par les trous.

1.2.3 Effet Thomson

En 1854, William Thomson a mis en évidence I’existence d’un troisiéme effet
thermoélectrique connu sous le nom d’effet Thomson [55]. Celui-ci permet de rendre compte
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Figure 1.14 : lllustration de [’effet Thomson.

du bilan thermique dans un matériau TE lorsqu’il est simultanément soumis a une différence de
température entre ses extrémités et a un courant électrique (cf. Figure 1.14). Dans ces
conditions, une chaleur est absorbée ou libérée le long de chaque conducteur selon sa nature et
le sens du courant qui le traverse. Cette chaleur Thomson notée Qrpomson @bsorbée ou libérée
est a la fois proportionnelle a la différence de température et au coutant [ selon :

Qrhomson = TATI (1.9)

ou T est le coefficient Thomson du matériau (en V/K) qui traduit la quantité de chaleur générée
par ampere et par 1’écart de température entre deux points du conducteur. La contribution de
I’effet Thomson peut étre positive ou négative. Une absorption de chaleur traduisant un
coefficient T positif est obtenue lorsque le courant électrique circule dans le sens de
I’augmentation de la température et inversement.

Le coefficient Thomson est le seul coefficient thermoélectrique mesurable a partir d 'un seul
conducteur homogene, contrairement aux coefficients Seebeck et Peltier qui nécessitent pour
étre mesurés de la réalisation de jonctions. L'effet Thomson est souvent négligeable dans
I’analyse des dispositifs TE, mais il peut devenir significatif si la différence de température a
travers le dispositif est importante.

1.2.4 Relations entre les coefficients thermoélectriques

Les trois coefficients thermoélectriques présentés précédemment «a, 7, et T sont liés par les
relations de Kelvin [56] :

T[ABzaABT (1.]0)
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da
= T— (1.11)
T TdT

Ces relations sont valables dans des considérations thermodynamiques réversibles, c’est a
dire si on néglige ’effet Joule et la loi de Fourier (conduction thermique) qui sont des
phénomenes irréversibles [57]. La relation entre les coefficients Seebeck et Peltier (cf. équation
(1.10)) est une propriété de la jonction faisant intervenir des coefficients relatifs, tandis que
celle entre le coefficient Seebeck et Thomson (cf. équation (1.11)) est une propriété du seul
matériau (coefficient absolu). Cette deuxieme relation permet de définir le coefficient Seebeck
d'un seul matériau :

Tt
a=f Lar (1.12)
o T

1.3 Théorie des générateurs thermoélectriques

1.3.1 Modules thermoélectriques

Comme déja défini plus tot, les modules thermoélectriques sont des dispositifs qui
permettent la conversion de 1’énergie thermique en énergie électrique et réciproquement. I1
existe deux grandes familles de convertisseurs TEs : ce sont les générateurs thermoélectriques
(TEG) et les réfrigérateurs thermoélectriques (TEC). La partie active de ces dispositifs est
principalement constituée par 1’association d’un ensemble de thermocouples (généralement des
matériaux semi-conducteurs de types n et p) connectés électriquement en série et
thermiquement en paralléle (cf. Figure 1.15) et qui forment une thermopile. Leur principe de
fonctionnement repose principalement sur I’effet Seebeck pour les TEGs et I’effet Peltier pour
les TECs.

En mode générateur, les matériaux TEs sont placés entre une source de chaleur et un puits
thermique comme le montre la Figure 1.16.a. Le déséquilibre thermique engendré entraine une
diffusion des porteurs de charge libres (électrons ou trous) des zones chaudes vers les zones
froides et génére une différence de potentielle électrique en circuit ouvert, entre les extrémités
de la thermopile, proportionnelle a la différence de température, aux pouvoirs thermoélectriques
des matériaux et au nombre de thermocouples associés. Seule une partie de la chaleur traversant
le dispositif TE est convertie en énergie électrique (bornée par la seconde loi de la
thermodynamique) et résulte en une puissance €lectrique utilisable dans un circuit généralement
représenté par une charge. La partie de la chaleur non convertie en électricité est en général
principalement dissipée a travers le dispositif vers le puits thermique.

En mode réfrigérateur, le courant électrique externe injecté dans le module (la thermopile),
entraine un déplacement des porteurs de charge libres dans chaque matériau (cf. Figure 1.16.b).
Ce déplacement provoque alternativement une absorption et une dissipation de la chaleur (effet
Peltier) au niveau des deux types de jonction de la thermopile.
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Figure 1.15 : Structure typique d 'un module thermoélectrique [58].

Heat rejection

(@) (b)

©_.°
A

Type n Type p

—  Contact métallique Contact métallique ———  Contact métallique Contact métallique

Figure 1.16 : Structure de base d’un thermocouple qui est l'élément de base d’un module
thermoélectrique en mode générateur (a) et en mode réfrigérateur (b).

Dans la suite de cette partie, nous nous intéressons dans le détail a I’analyse des TEGs, qui
constitue I’essentiel de ce mémoire.
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1.3.2 Rendement de conversion (mode génération d’électricité)

En mode génération d’électricité, il est possible de définir le rendement d’'un TEG en
considérant un modele simplifié constitué par un couple de matériaux TE (cf. Figure 1.16.a).
Dans le cas d’un modéle idéal, nous supposerons qu’il n y’a pas ni résistances électriques et ni
résistances thermiques de contacts aux différentes jonctions. De plus, nous supposerons aussi
que les propriétés physiques des matériaux sont indépendantes de la température et uniformes
dans chaque matériau. Enfin, nous négligerons toutes pertes thermiques latérales, en supposant
que la chaleur passe intégralement a travers le volume des deux branches du thermocouple.

De maniére générale, le rendement de conversion d’un générateur thermoélectrique est
défini par le rapport de la puissance électrique utilisable (qui sera dissipée dans une charge) et
la chaleur disponible, absorbée au niveau de la jonction chaude :

n=— (1.13)

ou P est la puissance électrique générée par le TEG, et Q est la chaleur injectée dans la jonction
chaude (présentée par la source de chaleur cf. Figure 1.16.a). La puissance de sortie du TEG
dégradée dans une charge dissipative R; est donnée par :

P =R, (1.149)

ou [ est le courant ¢lectrique dans le circuit donné par :

| = apn(Te — Tr) (1.15)
R+ R,
ou a,y = ap — ay est le coefficient Seebeck relatif des deux thermo¢léments n et p, T et Tk

sont les températures chaude et froide respectivement et R est la résistance €lectrique totale du
thermocouple qui peut s’exprimer par la somme de la résistance de chaque matériau
thermoélément :

L, L
R="Lp,+-2p (1.16)
AT Ay p
avec L, A, et p, la longueur, la section, et la résistivité électrique des thermoéléments.

La quantité de chaleur Q. sera distribuée par la somme de trois composantes : la chaleur
transférée par conduction thermique de la zone chaude vers la zone froide, la chaleur absorbée
par effet Peltier et la moiti¢ de chaleur dissipée par effet Joule :

1
QC=K(TC_TF)+apnITC_§R12 (117)
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A :
ou K = '2—"/1,1 +L—p/1p est la conductance thermique totale du thermocouple avec A, la
n p

conductivité thermique de chaque thermoélément.

Le rendement de conversion s’exprime par :

[apn(Tc — TF)]Z R,

p=— = Rrc + R, (1.18)

Qc az, (T, — Tg) 1 [ayn (T, — TV
_ pnlde = Tp)l 1o [@pnlc = TF)
KTe =To) + | g +x, ]TC ZR[ Rrc TR,

2
Aprés calcul, et en introduisant le coefficient Z = % appelé facteur de mérite du

thermocouple n et p, et le paramétre m = R; /R, I’expression de rendement peut s’écrire :

m

T —Tp , 1+m)? (1.19)
(1+m) oT, + 7T,

n=n

ou la quantité n, = 1 — Tr /T, est le rendement de Carnot, qui est le rendement maximal
théorique pour une machine thermique fonctionnant entre deux sources de chaleurs a
températures T et Tp.

L’équation 1.19 montre que le rendement 1 peut-&tre maximisé en fonction du rapport m =
R, /R avec la dérivée (dn/0dm = 0), la valeur optimale est obtenue quand :

Mope =1 + 2T (1.20)

avec T = (T¢ + Tr)/2 la température moyenne du thermocouple.

Dans ces conditions, le rendement maximal vaut :

1+ZT -1
Nmax = Ne¢ —
N1+ ZT + Tp /T,

(1.21)

A partir de cette derniére équation, on montre que le rendement maximal d’un TEG est une
—_— 2 —_—
fonction croissante du facteur de mérite adimensionnel ZT = % T. Cette notion de facteur de

mérite Z permet de rendre compte de I’efficacité des dispositifs thermoélectriques, c’est-a-dire
leur capacité a convertir de fagon plus réversible une énergie thermique en énergie €lectrique.
La valeur de Z n’est pas une quantité intrinséque des matériaux thermoélectriques et dépend
des dimensions structurales de chaque branche constituant le thermocouple. Cependant, les
équations montrent que les rendements peuvent étre maximums pour une valeur maximale
Z" = Z max, Obtenue en minimisant le produit KR donné par :
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ApLy, LpA,
KR = /1an + ;{ppp + Anpp E + lppn m (1.22)
La valeur minimale de KR est obtenue lorsque la dérivée par rapport au facteur géométrique

AnL ..
(%) est nulle, condition obtenue avec :
np

Anlp _ | ApPn (1.23)
L,A, AnPp
Soit :
2
KR)min = ( 2n + |20 (1.24

Dans ces conditions, la valeur maximale du Z*T = Z,,,,, T est:

2
Apn _

7T = >
(VApPn +\[2ppp)

(1.25)

Ce facteur de mérite intrinseque Z* n’est fonction que des parameétres spécifiques des
matériaux TE utilisés. C’est ainsi que dans la littérature, de nombreuses études ont
principalement ét¢ focalisées sur 1’optimisation des propriétés de transports électriques et
thermique des matériaux TE constituant les thermocouples indépendamment les uns des autres
(cf. paragraphe 1.4.1). Le facteur de mérite intrinséque de chaque matériau est :

a
- (1.26)
VA o
ou la quantité :
2
pr= & (1.27)
p

est appelée facteur de puissance.

La Figure 1.17 représente 1’évolution du rendement de conversion maximal d’un TEG (cf.
équation (1.21)) en fonction de la température de la source chaude T, (la température de la
source froide Tr est fixée a 300 K) pour différent valeur du ZT = Z*T. Sur cette méme figure
sont indiquées les rendements de certaines machines thermiques conventionnelles [59]. Pour
les dispositifs TE, les valeurs de ZT pour des matériaux modernes n’excédent pas |’'unité sur
une tres large gamme de température (cf. Figure 1.18). A titre d’exemple, si on se place a une
température de source chaude de 400 K, il faudrait une valeur de ZT =~ 4 (non réaliste a ce jour)
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Figure 1.17 : Evolution du rendement de conversion maximal d'un TEG en fonction de la
température de la source chaude T pour différent valeur du ZT = Z*T (température de la source
froide T est fixée a 300K). Les ronds indiquent les valeurs de rendement de certains machines

thermiques conventionnelles [60].
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Figure 1.18 : Evolution du facteur de mérite intrinséque zT obtenu pour différents matériaux TEs
en fonction de la température au cours des dernieres décennies [61].
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pour atteindre un rendement de 10 %. Pour atteindre la limite théorique correspondant au
rendement de la machine idéale de Carnot, il faudrait une valeur de ZT infinie. Au vu de la
Figure 1.17, 1l apparait clairement que le rendement d’un TEG reste trés faible comparé a celui
des autres machines thermodynamiques traditionnelles. Depuis prés de 3 décennies les
nombreuses recherches en thermoélectricité sont portées principalement sur I’amélioration du
facteur de mérite par I’intégration de nouveaux matériaux TEs avec un fort facteur de puissance
(a?/p) et une faible conductivité thermique (4).

1.3.3 La puissance électrique maximale
En tenant compte des équations (1.14) et (1.15), la puissance électrique de sortie générée par
un TEG peut s’exprimer par :

_ az%n(TC — Tp)? m
R 1+ m)?

(1.28)

avecm = R, /R.

La puissance de sortie est fonction du rapport m, elle atteint un maximum lorsque m = 1,
1.e., lorsque la résistance de charge R; est égale a la résistance interne du générateur R. Dans ce
cas, la puissance maximale P,,,, est donnée par :

2 2
_ @n(Tc —Tr) (1.29)
max 4R

Selon 1’équation (1.19), le rendement obtenu au maximum de puissance (lorsque m = 1) est

donné par :
B 1
NPpax = Nc 5 T, — Tr N i (1.30)
2T, ZT,

I1 apparait clairement que la maximisation de la puissance électrique de sortie ne permet pas
une optimisation du rendement et vice versa. Pour de nombreuses applications ou la chaleur
perdue est abondante, la puissance électrique de sortie est le principal paramétre a maximiser

[62].
1.4 Matériaux thermoélectriques

1.4.1 Optimisation des propriétés thermoélectriques des
matériaux

Depuis le milieu des années 50 et la découverte des semi-conducteurs, de nombreuses
recherches portent sur 1’amélioration des performances des matériaux TEs. Comme nous
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Figure 1.19 : Dépendance en fonction de la concentration des porteurs de charge (n) du coefficient
Seebeck (), de la conductivité électrique (o), et des composantes électronique (1,) et phononique
(A1) de la conductivité thermique [63].

I’avons vu précédemment, la théorie des générateurs TEs montre qu’un bon matériau TE est un
matériau qui présente un facteur de mérite intrinséque adimensionnel ¢levé :

a’o a’o
zT = T

= 1.31
7 TG (30

ou A, et A}, sont respectivement les composantes ¢lectronique et phononique de la conductivité
thermique du matériau TE. L’optimisation de ce facteur zT nécessite d’avoir un excellent
coefficient Seebeck a, une forte conductivité électrique o, et une faible conductivité thermique
A. La Figure 1.19 résume 1’évolution habituelle de ces trois propriétés en fonction de la
concentration de porteurs de charge pour des semi-conducteurs usuels. Les évolutions inverses
de a et o résultent de leur dépendance a la concentration de porteurs de charge, comme décrites
dans les relations suivantes [64] :

2
3 (1.32)

21,2
a= 8;;3 m*T (%)
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1
o= E = neu (1.33)

ol kg = 1.38 X 10723 JK'! est la constante de Boltzmann, e = 1.6 X 10719 C est la charge
élémentaire, h = 6.62 X 1073 J.s est la constante de Planck, m* est la masse effective des
porteurs de charge (kg), n est la concentration des porteurs de charge (cm™), et p est la mobilité
des porteurs de charge (m?.V'.s). Le meilleur compromis entre ces deux grandeurs « et ¢
correspond a un optimum du facteur de puissance a?c obtenu pour les matériaux TEs
présentant des concentrations de porteurs de charge de ’ordre de quelques 10" cm?, valeurs
accessibles pour des semi-conducteurs fortement dopés voire des semi métaux [65].

Quant a la conductivité thermique, elle évolue de manicre croissante en fonction de la
concentration de porteurs de charge due a 1I’évolution corrélée de sa composante €lectronique
Ae avec la conductivité électrique selon la loi de Wiedemann-Franz :

A, = LyoT (1.34)

ou L, est le nombre de Lorentz. Pour les métaux, L, vaut 2,45x10® V2. K2, La composante
phononique de la conductivité thermique, quant a elle, est donnée par :

1
A =3 Covsl (1.35)

ou C, est la capacité thermique volumique (J.m™>.K™"), v est la vitesse du son (m/s), et | est le
libre parcours moyen des phonons (m).

Il apparait clairement d’aprés 1’équation (1.34), que la réduction de A, dégrade la
conductivité €lectrique du matériau, ce qui n’est pas favorable a I’optimisation de zT. En
revanche, la réduction de la composante phononique A;, qui est indépendante des propriétés
¢lectronique (cf. équation (1.35)), reste une piste favorable a I’amélioration du zT.

Internationalement, la recherche des matériaux TEs a zT élevé repose sur deux approches
principales initiées au début des années 1990, dans le but de réaliser un découplage entre les
propriétés électronique et thermique [66]. La premiére est celle introduite pour la premiére fois
par Slack [67], connue sous le nom de PGEC (Phonon-Glass Electron-Crystal). Les matériaux
recherchés sont caractérisés par de faibles conductivités thermiques semblables a celle du verre,
et de bonnes propriétés de transports électroniques comme celles des cristaux semi-conducteurs.
La seconde approche est celle de la nanostructuration des matériaux TEs ou encore I’emploi de
structures a basse dimensionnalité, proposée par Hicks et Dresselhaus [68]-[70], qui ont
démontré théoriquement une augmentation significative du facteur de puissance a?c lié au
confinement quantique tout en réduisant drastiquement la composante phononique de la
conductivité thermique.
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1.4.2 Etat de art des matériaux thermoélectriques

Depuis les années 1950, un grand intérét a été porté au développement des matériaux TEs
suite a la naissance de la physique des semi-conducteurs, et notamment la théorie de transport
des électrons et des phonons dans les solides [65]. Nous allons distinguer les matériaux TEs en
deux grandes familles : Les matériaux TEs conventionnels performant et les matériaux TEs
compatibles CMOS. Les matériaux TE conventionnels sont généralement des composés semi-
conducteurs comme les alliages a base de tellure de bismuth (Bi2Tes), de Tellure de plomb
(PbTe) ou de SiGe. Pour des applications au voisinage de la température ambiante, les alliages
a base Bi2Tes sont les plus performants avec des valeurs de zT proche de 1 [71], [72]. Ces
matériaux sont largement utilisés dans les générateurs et les réfrigérateurs TEs macroscopiques.
Pour des températures moyennes, qui peuvent aller jusqu’a 750K, il existe de nouvelles
catégories de matériaux TEs a base de PbTe ou encore les TAGS (Tellurium Antimony
Germanium Silver) qui présentent des valeurs de zT qui atteindre 1.5 [73], [74]. Et plus
récemment, certains composés chalcogénures a base de SnSe présentent des valeurs de zT de
2.2 au voisinage de 700K [75]. Dans la plage des hautes températures, les alliages a base de
SiGe sont les plus répandus vu leurs excellentes stabilités a des températures qui peuvent aller
jusqu’a 1100K avec des valeurs de zT qui peuvent dépasser 1’unité [76]. Ces composés sont
couramment utilisés dans des générateurs thermoélectriques a radioisotopes (RTG) utilisés dans
les missions spatiales [77], [78]. D’autres matériaux ont fait 1’objet de nombreuses
communications tels les Clathrates, Skutterudites, Half-Heusler, Zintl phase, Oxydes et
d’autres. Ces matériaux sont décrits en détail dans certains ouvrages récents [79]—[81]. On note
que certains matériaux cités dans le paragraphe précedent sont toxiques et présentent des
propriétés mécaniques médiocres dans leurs plages de températures de fonctionnements
optimales. De plus, leur élaboration nécessite des méthodes technologiques complexes et trés
cotteuses [80].

Comme nous venons de le voir, la recherche des matériaux TEs performants est orienté vers
des matériaux complexes et couteux. Les matériaux TEs compatibles CMOS tels que le
Silicium (Si), poly-Silicium (poly-Si), Germanium (Ge), poly-Germanium (poly-Ge), et le
SiGe, présentent un bon compromis entre le colt d’¢élaboration et leurs performances. Ces
matériaux posseédent aussi ’avantages d’étre non toxique, abondant, « eco friendly » et
compatible avec 1’emploi de la technologie CMOS. Cependant, les conductivités thermiques
relativement élevées de ces matériaux minimisent fortement leurs zT. De nombreuses études
rapportent une amélioration significative des performances de ces matériaux lorsqu’ils sont
nanostructurés [82]-[84]. La structuration sous forme du nanofils est considérée comme la
meilleure méthode pour augmenter le facteur de mérite adimensionnel zT du Silicium [85],
[86], cependant que I’intégration de ces nanofils dans des dispositifs TE performant demeure
treés difficile.
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1.5 Etat de ’art des micro-générateurs thermoélectriques

1.5.1 Micro-générateurs thermoélectriques (WTEGS)

Les générateurs TEs sont donc des dispositifs qui permettent de convertir I’énergie
thermique en énergie électrique basés sur I’effet Seebeck. Les micro-générateurs TEs (u-TEGs)
sont des TEGs miniaturisés exploitant généralement des matériaux en couches minces fabriqués
par des procédés de micro-fabrication. La miniaturisation des TEGs offre ’avantage d’avoir
des modules de taille et forme variables qui permettent d’adresser de nombreuses applications
spécifiques. De plus, I’intégration des matériaux TEs en couches minces permet d’utiliser une
faible quantité de matériau et donc réduire les couts de fabrication, ce qui est important dans le
cas de I’utilisation de matériaux couteux et/ou rares. Au cours des trois derniéres décennies, le
nombre d’articles publiés sur les générateurs thermoélectriques est en progression rapide, avec
un intérét particulier pour les micro-générateurs thermoélectriques en couches minces par
rapport aux massifs, comme le montre la Figure 1.20. La fabrication des pTEGs en couches
minces offre de nombreux avantages :

i. Un rapport d'aspect élevé entre la longueur et la section transversale des thermocouples.

ii. La possibilité d’obtenir des résistances thermiques élevées entre les jonctions grace a la
longueur importante des thermocouples.

iii. Une grande densité d'intégration des thermocouples.

iv. De faibles couts et des méthodes de fabrication de matériaux en couche minces simples
et maitrisées (évaporation, pulvérisation, ¢lectrodéposition, etc.).
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Figure 1.20 : Evolution du nombre de recherches sur les générateurs thermoélectriques dans la
période entre 1989-2017 [87].

1.5.2 Principales architectures des pnTEGs

Les uTEGs sont congus pour collecter le maximum de chaleur et générer les gradients
thermiques les plus élevés entre les jonctions des thermocouples (TC) constituants la
thermopile. Il existe deux grandes catégories de W'TEGs : dites a configuration verticale ou a
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Figure 1.21 : Les deux structures typiques de uTEG : (a) verticale (r), (b) planaire.

configuration planaire en fonction de 1’orientation des TCs par rapport au substrat (puits ou
source thermique), comme le montre la Figure 1.21.

1.5.2.1 La configuration verticale

Dans la configuration verticale, les thermoéléments sont disposés perpendiculairement aux
surfaces planes de deux substrats en contact avec les sources de chaleur (cf. Figure 1.21.a).
Dans la plupart des cas, les deux thermoéléments constituant chaque TC sont constitués avec le
méme matériau semi-conducteur mais alternativement dopés N et P. Cette configuration est
similaire a celle des modules TEs massifs conventionnel en forme de m souvent utilisé dans les
générateurs et les réfrigérateurs thermoélectriques [58]. Les configurations verticales
présentent, en général, d’importantes surfaces d’absorption de chaleur qui leurs permettent de
fournir plus de puissance électrique de sortie. Cependant, les surfaces importantes de ces
modules TE verticaux leurs conférent de faibles résistances thermiques comparées a celles des
structures planaires qui peuvent étre ajustables [89]. Ces technologies sont complexes a
fabriquer et elles nécessitent des moyens technologiques importants ce qui limitent grandement
leur développement [90].

Figure 1.22 : (a) Photographie de la montre TE développée par Seiko en 1998, (b) Image par
microscopie électronique a balayage du uTEG vertical intégré dans la montre [88].
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Figure 1.23 : Structure du uTEG vertical a base de nanofils de Silicium développé par Li et al.
[92].

La Figure 1.22 illustre un exemple typique d’un uTEG vertical utilis¢ dans une montre
réalisée par la société « Seiko Thermic watch » [88]. La montre utilise un uTEG vertical formé
par I’association électrique d’une série de thermocouples a base de Tellure de bismuth (Biz2Tes),
choisi comme matériau TE pour leur excellent rendement de conversion autour de la
température ambiante. La montre utilise la chaleur du corps humain comme source
d’alimentation, et une batterie au lithium pour stocker I’énergie électrique afin d’assurer le
fonctionnement de la montre méme en absence de flux thermique. La puissance électrique
maximale consommée par la montre a été estimée a 22.5 uW.

Une autre structure verticale a été proposée par Li et al. [91]. Celle-ci intégre une densité
importante de TCs verticaux congus a base de nanofils de Silicium (cf. Figure 1.23). Le uTEG
contient 540%540 fils type n et p de 1 um de hauteur et de 80 nm de diameétre. Une puissance
de sortie modeste de 1.5 nW a été obtenue avec un gradient de température de 0.12 K. Les
performances du P'TEG ont été améliorées par la suite jusqu’a obtenir une puissance de sortie
de 0,47 uW sous un différentiel de température de 70 K [92].

1.5.2.2 La configuration planaire

La configuration planaire utilise une thermopile plane, ou ’ensemble de TCs en série est
généralement agencé sous la forme de serpentin (cf. Figure 1.21.b). Cette disposition permet
d’exploiter des gradients de température générés dans le plan de structures suspendues trés
fines. Cette configuration présente I’avantage de permettre 1’adaptation thermique des U“TEGs
a leur environnement du fait de leurs valeurs de résistances thermiques ¢€levées et ajustables
avec la longueur des TCs. Cependant, leur principal inconvénient est li¢ aux résistances de
contacts élevées thermiques et électriques aux interfaces, ce qui nécessite une maitrise
technologie particuli¢re dans la fabrication de ce type de structures.
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Figure 1.24 : Structure du uTEG planaire développé par Strasser et al. (a) Schémas de deux
thermocouples, (b) Image de la microscopie électronique a balayage montrant les cavités gravées
dans un substrat en Silicium [46].
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Figure 1.25 : Structure du uTEG planaire développé par Wang et al. (a) Schémas de thermopile
planaire réalisée sur un substrat de Si micro usiné, (b) Assemblage vertical de plusieurs
thermopiles, (c¢) Assemblage planaire de deux thermopiles [93].
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Les premiers travaux portés sur les uTEGs planaires ont été réalisés en 1989 par Rowe et al.
[94]. Le uTEG intégrait des pistes thermoélectriques en Silicium alternativement dopé n et p,
fabriquées par I’implantation ionique sur un substrat du Saphir. Le dispositif générait une
tension de 20 mV et une puissance de sortie d’environ 8 nW pour une différence de température
de 20 K.

En 2002, M. Strasser et al. [46] développent pour la premiere fois un uTEG planaire a base
de la technologie CMOS qui intégre des matériaux TEs en poly-Si dopé n et p (cf. Figure
1.24.a). Ce uTEG présente une importante densité de thermocouples intégrés dans un surface
de 0.6 mm? (cf. Figure 1.24.b). Des cavités ont été creusées dans le substrat pour créer une
isolation thermique entre les jonctions chaudes et froides de la thermopile. Une tension de 5 V
et une puissance électrique de sortiec de 1 uW ont été atteintes sous une différence de
température de 5 K [95].

En 2011, Wang et al. [93] propose un uTEG qui intégre une thermopile planaire réalisée sur
un substrat de Si micro usiné (cf. Figure 1.25.a). Deux assemblages, vertical et planaire, de la
thermopile ont été envisagés comme le montre la Figure 1.25. (b et c). Les meilleures
performances ont été obtenues avec un assemblage vertical avec une tension et une puissance
de sortie (normalisées par rapport a la différence de température) de 95 mV/K et 2.34 x107
uW/K? respectivement.

De nombreux travaux concernant ces deux configurations sont décrits dans la littérature. Le
Tableau 1.8 (page 37), donne les caractéristiques et les performances de quelques pTEGs.

v
Sio,

e

— &

Figure 1.26 : (a)-(g) Différentes étapes de microfabrication du uTEG planaire développé par
Donmez Noyanet al, avec en derniere étape (h) l'image finale du dispositif apres l'intégration des
nanofils de SiGe [96].
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1.5.3 Développements récents de pnTEGs

Récemment, de nombreux travaux ont été publiés concernant le développement de nouvelles
technologies de pnTEGs qui permettent une amélioration notable des performances afin d’élargir
le champ des applications potentielles. Dans cette partie, nous présentons un bref état de 1’art
des travaux les plus marquants, que 1’on peut trouver dans la littérature, qui concernent le
développement de uTEGs pour des applications a basse température.

Donmez Noyan et al. [96] ont développé pour la premiére fois, en 2019, un pTEG planaire
a base d’un réseau de nanofils de SiGe, fabriqué en technologie Silicium. Les thermoéléments
ont été intégrés dans une micro-plateforme suspendue en Si (cf. Figure 1.26). Cette structure
permet d’avoir des gradients de température dans une configuration planaire lorsqu’une source
de chaleur est placée sur la surface du dispositif. Une densité de puissance de 7,1 uW/cm?, a
¢été obtenue lorsqu’une source a température de 200 °C a été disposée sur la surface du uTEG.

Dans la méme période, Tainoff et al. [97] ont proposé une structure planaire innovante
formée par un réseau de « nano-générateurs », a base de Bi2Tes type p et type n, réalisés sur des
membranes de SiN suspendues (cf. Figure 1.27). L’ensemble des nano-générateurs sont
connectés en série et/ou en parallele afin d’adapter la résistance électrique interne du dispositif
a celle de la charge. Sous une différence de température de 6,8 K, une puissance maximale de
sortie de 0,06 pW a été générée avec un assemblage de 420 membranes intégrées dans une
surface de 0,5 cm?.

Hu et al. [98] apportent une contribution originale au développement d’un uTEG a base de
Si nanostructuré fabriqué a 1’aide d’une technologie CMOS similaire a celle des circuits
microé¢lectroniques. Cette technologie permet d’avoir une forte densité de thermocouples tout
en maintenant une surface de remplissage relativement faible (48 pym x 36 um) comme le
montre la photographie (cf. Figure 1.28.c). La structure d’un thermocouple est constituée par
des thermoéléments en Si nanostructuré dopé n et p connectés thermiquement en paralléle par
des branches de Tungsténe et électriquement en série a I’aide d’une lame en Cuivre (cf. Figure
1.28.a et b). Un excellent facteur d’efficacité (voir équation (1.36) dans ce qui suit) de 29
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Figure 1.27 : (a) Image par microscopie électronique a balayage d’une centaine de
nanogenérateurs connectés en serie et en paralléle, (b) Image par microscopie électronique a
balayage d’une cellule de nanogénérateur composé d’une seule membrane [97].
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Figure 1.28 : (a) Schéma d'une paire de thermocouples constituée d'un groupe de quatre lames de
type n et quatre lames de type p, (b) Vue transversale par microscopie électronique a balayage d’un
seul groupe a quatre lames, (c) Vue planaire de la thermopile [98].

uW.cm2.K? a été atteint avec cette nouvelle architecture au voisinage de la température
ambiante.

Enfin, on peut citer une nouvelle architecture de pnTEG flexible qui a été proposée plus
récemment par El Oualid et al. [99]. Celle-ci combine a la fois la configuration verticale et la
configuration planaire. Les matériaux thermoélectriques utilisés, a base de Bi2Tes type n et type
p, sont déposés par pulvérisation cathodique sur un substrat de Polyimide situé entre deux

(@)

Copper rivets to connectupperand

lower Cu layer (b)

T Lo

h-type material

— ptypeleg  — n-type leg

Polymer layer

Figure 1.29 : Structure du uTEG planaire développé par El Oualid et al. (a) Structure d’'un
thermocouple, (b) Association en série de 15 thermocouples [99].
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couches de cuivre (Figure 1.29). La puissance de sortie obtenue est de 5.5 pW par TC pour une
différence de température de 5 K ce qui mene a une grande puissance générée pour leur module
intégrant 120 TCs. Ce résultat remarquable classe ce dispositif parmi les meilleurs pTEGs
actuellement disponibles.

1.5.4 Critéres d’évaluation des performances des uTEGs

Parler de puissance de sortie générée par un uTEG (en uW) ne suffit pas car cela ne rend
pas compte des conditions de travail, telles que les températures externes des sources auxquelles
le pTEG est soumis ou le flux thermique incident, ni de la nature des contacts thermiques (effet
des rugosités), ni de la surface totale d’occupation du module. C’est pourquoi, la puissance de
sortie seule n’est pas un critére fiable pour évaluer ou comparer les performances des pTEGs.

Strasser et al. [95] introduit pour la premiére fois le facteur F, (uW.cm?2K?)
nommé « Facteur d’efficacité » ou « Puissance normalisée », souvent utilisé dans la littérature
comme critere pour comparer les performances des pTEGs, quel que soit leur topologie ou
configuration :

P
F,=—"2— (1.36)
AuTEGAText

ou Ppax est la puissance de sortie maximale (WW) délivrée par le pTEG, A,rgg (cm?) est la
surface totale du uTEG, et AT,,; (K) est la différence de température externe a laquelle le uTEG
est soumis (différence de température entre les deux sources de chaleur entre lesquelles est
disposé¢ le uTEG). Néanmoins, le facteur F, permet principalement de comparer les
performances des pTEGs qui fonctionnent sous conditions extérieurs de température, et ne
prend pas en compte la résistance thermique du pTEG qui est une caractéristique qui ne peut
pas étre négligée. Dans ce contexte, Yuan et al. [89] ont propos¢ une nouvelle définition du
facteur F, qui prend en considération la résistance thermique du pnTEG et le flux thermique
injecté dans le module (et réellement collecté par le u TEG) :

Prax _ Prax

2 2
AurecPin  AurecAToxe

F = R%, = F,R}, (1.37)

ou @i, = A;_Zt est le flux thermique (W) traversant le uTEG et Ry, (K/W) est la résistance

thermique du nTEG.

L’équation (1.37) montre I’importance du facteur ;' (W'.cm™) qui prend en en compte la
résistance thermique du uTEG, contrairement au facteur F,.

Le Tableau 1.8 récapitulatif suivant résume les caractéristiques et les performances obtenues
avec une variété importante de uWTEGs rapportés dans la littérature y compris ceux déja
présentés dans les paragraphes précédents.
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Résistance Résistance Tension en Densité de Facteur Facteur
Substrat Structure - Argq  Nombre Matériaux TEs électrique thermique AText circuit puissance d’efijlcacité en d’efﬁcacit:’z Réf
du pTEG (mm?) deTCs ) (KIW) K) ouvert (V)  (uW/em?) température F, en flux F,
(uW.cm2.K?) (Wl.em?)
Si Verticale 4 104 n-BiTe/p-BiSbTe 10° 600 1 0.02 562.5 562.5 202.5 [88]
Polyimide Planaire  67.5 2250 ng;i‘;rﬁjgf' ~700 x 10° - 5 1.1 222 0.09 - [45]
Si Planaire 16.5 1000 Al/p-Si 900 x 10° 0.5 10 2.4 9 0.09 2.25x10%  [100]
Si Verticale ~ 2.89 63 n/p-(Bi1,Sb),Tes ~30 - 1.25 4 %107 34.6 22.14 -- [44]
Si Verticale 460 512 n/p-Bi,Tes -- - 5 1.247 6.74 x 10° 269.6 - [43]
Si Verticale 25 1800  n-BiTes/p-(Bi,Sb).Tes 757 2.4 10 2.3 112 x10° 112 6.45 x 10 [42]
ALO3 Planaire 768 40 NiCr/CuNi 392 - 250 0.53 19.53 3.12x10* - [101]
Polyimide  Planaire 1118 10 Cu/Ni 7.41 - 69 0.013 0,51 1.07 x 10 - [102]
Polyimide  Planaire 250 50 Cu/CuNi 3700 - 70 2.18 8.5 1.73 x 1073 - [103]
Si Planaire 7.04 15872 n/p-poly-Si 2.1 x10° - 5 0.91 1.5 0.06 - [95]
Polyimide  Planaire 900 33 NiCr/CuNi -- -- 22.7 0.3 0.41 8 x 10 -- [104]
Si Planaire 100 125144 n/p-poly-Si 52.8 x 10° - 5 16.7 1.3 0.052 - [105]
SOl Verticale 25 162 n/p-Si nanofils 225 - 0.12 1.5 %107 6% 107 0.42 - [91]




Si Verticale 96 71 n-Bi;Tes/Cu 3.96 1.17 38.64 02155 24344 1.63 223 % 10°  [106]
Si Verticale  32.5 127 n-Bi;Tey/p-SbyTes 13 - 52.5 0.405 9200 3.34 - [107]

Si Planaire 6 59400 n/p-poly-Si 107 -- 5 0.72 0.15 6x 107 -- [46]

Si Planaire  13.5 333 n/p-poly-SiGe 963.5 x 10° 2878 1 0.095 0.0173 0.0173 0.14 [93]
SOI Planaire 2 1 p-SiGe nanofils 19.5 -- 14.3 3.4x107° 7.1 0.035 -- [96]

Si Planaire 50 840 n-BizTex Seos/p- ~10° 10* 6.8 0.023 0.12 2.6 % 10° 0.26 [97]

BigsSb; 5Tes

Si Planaire  0.0017 72 1/p-Si nanostructuré - 489 339  44x10° 333 x10° 29 6.93 [98]
Polyimide  Planaire  40.75 15 ngii;‘;ﬁj;ﬁ/f 73.5 x 10° 1 5 3.9 x 107 950 38 38x10°  [99]
AN Planaire 100 200 n-BisTes/p-SbsTes 452 - 88 0.5 1.04 x 10° 0.13 - [108]

Tableau 1.8 : Caractéristiques et performances obtenues avec une variété de uTEGs rapportés dans la littérature.
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1.5.5 pTEG planaire développé a PIEMN

La premiére génération de uTEGs planaires IEMN a été développée entre autre dans le cadre
du travail de thése de Zheng Yuan en 2012 [109]. Ces uTEGs ont été réalisés en technologie
Silicium compatible CMOS a faible colit avec des matériaux non polluants et « eco-friendly ».
La structure du pTEG (surface totale ~1/3 cm?) est composé principalement de deux parties (cf.
Figure 1.30.a). La partie inférieure est constituée d’un ensemble de membranes creusées et
libérées dans un substrat de Silicium. Ces membranes gravées périodiquement sont réalisées a
I’aide d’une bicouche SiO2/SixNy a faible contrainte (obtenue par compensation de contrainte
des deux couches respectivement de 800 nm et 600 nm [110]) qui assure 1’isolation électrique
entre une thermopile disposée sur les membranes et le substrat. La thermopile est constituée
d’une piste réalisée a partir d’'une couche mince en poly-Si et taillée sous forme de serpentin
(cf. Figure 1.30.b) qui va représenter le premier matériau TE. Le second thermoélément est une
couche d’Or plaquée périodiquement sur les pistes de poly-Si. La technologie plaquée garantit
une reproductibilité¢ plus importante des thermopiles a colit moindre pour des performances
quasi équivalentes aux technologies série standards (dans le cas de ’association polySi/Or)
[111]. Enfin une couche de Polyimide est utilisée pour la passivation et I’isolation électrique de
la thermopile. Elle contribue également a la robustesse des membranes. La seconde partie du
module correspond a un concentrateur en Si constitué par un ensemble de piliers utilisés pour
transférer de fagon optimale la chaleur collectée a travers le pyTEG. Ceux-ci permettent de
canaliser le flux thermique capté, a la surface du concentrateur, vers le puits thermique a travers
la thermopile et les membranes. Le contact de ces piliers avec la membrane est situé au niveau
des jonctions chaudes de la thermopile comme le montre la Figure 1.30.d. Quatre supports de
maintien mécanique (appelés bossages) situés aux 4 coins du concentrateur (cf. Figure 1.30.a)
sont utilisés pour assurer un appui rigide du concentrateur sur le substrat et éviter la rupture des
membranes. Cette technologie planaire de pTEG a double déflexion est dérivée de celle des
micro-capteurs infrarouges réalisés en technologie CMOS qui a constitué une partie importante
des activités de recherche dans notre équipe [110]-[113].

Les deux parties du nTEG sont réalisées sur deux substrats de Silicium processés
séparément. Le report du concentrateur sur la thermopile a nécessité la mise en place d’un
systéeme mécanique qui permet d’assurer un bon alignement entre les deux parties. Ce systéme
est décrit en détail dans le mémoire de thése de Zheng Yuan [109]. Cette technique
d’alignement reste compliquée et peut entrainer la rupture mécanique des membranes. Les
travaux ultérieurs ont permis de fabriquer une technologie de pnTEGs monolithiques avec un
alignement pleine plaque et collage entre les deux wafers [114]. Celle-ci a nécessité 1’utilisation
d’une technique de scellement par thermocompression qui permet d’exercer une pression sur
les membranes au niveau des piliers de concentrateur et un collage thermique avec un
alignement quasi parfait (« substrate bonder », technique de scellement par
thermocompression, SB6e SUSS Microtec® disponible au laboratoire). Cette technologie
UTEG monolithique a nécessité la mise en ceuvre de nombreuses étapes technologiques pour
¢viter la rupture des membranes. L’utilisation d’un ensemble de micro piliers en structure
« fakir » a été nécessaire ainsi que celle d’une couche sacrificielle de Silicium poreux ensuite
enlevée par gravure chimique a base de NaOH et XeF2 (cf. Figure 1.31.a et b).
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Figure 1.30 : (a) Structure du 1" uTEG planaire développé a I'IEMN, (b) Structure de la
thermopile, (c) Structure d’un thermocouple, (d) Vue transversale de la structure du uTEG a 2
membranes présenté en (a).

39



(@) (b)

- o
= L 1 00 EWT= 300k SgreA=SED  Sgrals 05587 WDs 75w
. T Y — Magr BTK Sgpd BE5ET  Mmazsof Sageafs i0°

knrnn

Figure 1.31 : (a) Image de la microscopie électronique a balayage des micro piliers de Silicium et
de Silicium poreux utilisés pour protéger les membranes pendant le processus de collage, (b) Vue
transversale du uTEG apres avoir enlevé les micro piliers [114].

Des uTEGs a 2, 5 et 10 membranes ont ainsi été réalisés dans I’équipe. Les premiers résultats
ont ¢été présentés dans la thése de Zheng Yuan. Par la suite, les performances de ce type de
UTEGs ont été étudiées et améliorées en fonction des propriétés TEs de poly-Si [115]. Ces
propriétés dépendent principalement de la qualité microstructurale du dépot du poly-Silicium,
du niveau de dopage et de la nature du dopant ainsi que des recuits thermiques d’activation
réalisés a haute de température. Ceux-ci permettent d’augmenter la concentration de porteur de
charge et leur mobilité dans le poly-Si. Les meilleures performances en terme de puissance ont
été obtenues dans des pn'TEGs a 5 membranes intégrant du poly-Si trés fortement dopé, soit de
type n (dopé au Phosphore), soit de type p (implanté au Bore) [116]. Un exemple de
performances correspondant a ce dernier cas est résumé dans le Tableau 1.9 pour une puissance
thermique de 1 W injectée dans la surface de concentrateur (~ 0.3 cm?). Le meilleur facteur
d’efficacité en flux est donc 1.65%10*/cm?W pour cette premiére filiere de uTEG. Par contre,
le meilleur facteur d’efficacité en température est obtenu pour les modules a 10
membranes 0,117 pW/cm?/K? [116].

Densité de Facteur Facteur
N Matériaux AT Ve R Rint uissance d’efficacité en d’efficacité
e TEs K &) KW (kQ) ? W/em?) température en flux
a EW.cm2K?)  (W'.cm?)
poly- 4
560 Si(B)/Al 71 6.6 91 192 165 0.02 1.65x10

Tableau 1.9 : Exemple de performances obtenues avec la 1°° génération de uTEG IEMN, pour
une puissance thermique de 1 W injectée dans le concentrateur [116].

Nrc: nombre de thermocouples, AT.r : différence de température aux jonctions des TCs, Voc: Tension en
circuit ouvert, R : résistance thermique du pTEG, Rint : résistance électrique interne du pTEG.
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Cette premicre génération du u'TEG a permis d’obtenir des niveaux de tensions dépassant le
Volt dés 0,1W de chaleur injectée, ce qui est facilement utilisable par un convertisseur DC-DC.
Néanmoins, la résistance électrique interne de cette catégorie de nTEGs reste trop élevée quel
que soit le nombre de membranes et de TCs de la configuration. Ceci limite largement le champ
applicatif de ces dispositifs. De maniere générale, les résistances ¢électriques élevées des uUTEGs
résultent principalement de plusieurs facteurs : 1) la résistivité des matériaux thermoélectriques
qui contribuent de maniére directe a la résistance électrique totale du pTEG. 2) les résistances
¢lectriques de contact aux interfaces (et aux transitions entre thermoéléments) qui sont
généralement difficiles a maitriser. 3) 1’association en série d’'un nombre important de TCs et
notamment I’emploi de couches minces TE dont les épaisseurs doivent étre conservées faibles
(submicronique) pour des contraintes technologiques.

Afin de minimiser et d’adapter ces résistances, I'une des solutions est de pouvoir connecter
I’ensemble des TCs en série et en parall¢le dans une structure adaptable en fonction du nombre
de TCs. C’est dans ce contexte que nous proposerons une nouvelle structure originale de la
thermopile qui permettra une adaptation et amélioration des performances de nos nTEGs
planaires. De plus, on se propose d’intégrer dans la structure proposée, des matériaux
thermoélectriques a base de Chromel (NiooCrio0) et Constantan (CussNiss) qui sont des alliages
métalliques a faible résistivité électrique, ce qui permet de réduire largement la résistance
¢lectrique totale des futurs pTEGs. La technologie plaquée n’étant plus adaptée pour ce type
d’association thermoélectrique une nouvelle configuration de thermocouple est proposée dans
ce travail. La description détaillée de cette nouvelle architecture fait 1'objet du prochain
paragraphe.

1.5.6 Intégration d’une nouvelle structure planaire

La nouvelle structure de la thermopile que nous avons développée dans le cadre de ce travail
de thése est présenté dans Figure 1.32. Cette seconde génération de thermopile sera intégrée
dans des modules & membranes et recouverte d’un concentrateur comme pour notre premiere
famille de pTEGs. La nouvelle architecture est composée principalement d’un empilement de
trois niveaux qui permet de définir une thermopile périodiquement « repliée ». Le premier
niveau est constitué par des pistes métalliques en NiooCrio (Figure 1.32.a) déposées par
pulvérisation cathodique et qui représente le premier thermoélément, de type p. Le deuxieme
niveau est une couche fine de SiO2 déposée par PECVD (Plasma Enhanced Chemical Vapor
Deposition) et qui permet d’isoler électriquement une partie du premier thermoélément (Figure
1.32.b) de manicre a avoir une continuité électrique avec le second thermoélément. Le choix du
SiO2 comme couche d’isolation électrique présente 1’avantage d’étre compatible avec la
technologie CMOS, mais elle posséde également une faible conductivité thermique (~ 1,4 W.m"
I K" ce qui est en bonne adéquation avec les propriétés d’un bon matériau TE. Une couche
d’Or est utilisée au niveau de ces ouvertures (cf. Figure 1.32.c) pour assurer un bon contact
¢lectrique entre les thermoéléments. Enfin, le second thermoélément en CussNiss (Constantan
de type n) déposée périodiquement par pulvérisation sur les pistes de NiooCrio comme le montre
la structure finale sur la Figure 1.32.d. L’utilisation des alliages métalliques a base de NiooCrio
et CussNiss, présente 1’avantage d’étre peu coliteux, non toxique, et compatible avec la
technologie CMOS. Par ailleurs, ces alliages présentent des propriétés électriques et Seebeck
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Figure 1.32 : (a) lllustration des pistes de NioCrg qui représente le 1 thermoélément,; (b)
Hllustration du masque de SiO; utilisé entre les thermoéléments; (c) lllustration du contact
métallique en Or utilisé aux jonctions des thermoéléments; (d) et (e) lllustration des pistes de
CussNigs qui représente le 2" thermoélément, et la structure finale de la thermopile formée par une
association de 20 thermocouples, (f) Deux vues de la structure d’un thermocouple.
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voisines ce qui permet d’avoir un excellent facteur de puissance du couple (a’c), qui devrait
résulter en de bonnes puissances maximales générées par ce type de module.

De plus, nous proposons une structure présentant un caractére innovant dans laquelle les TCs
sont associés thermiquement en parallele et électriquement a la fois en série et en parallele dans
le but d’adapter a la fois la résistance thermique et électrique du module. Chaque thermocouple,
motif de base de la thermopile, présente aussi une structure originale dans laquelle les
thermoéléments sont empilés et isolés électriquement a 1’aide d’une couche de SiOz intercalée
entre eux, de maniere a les connecter thermiquement en parallele et électriquement en série
dans une surface réduite (égale a la surface d’un seul thermoélément) comme illustré sur la
Figure 1.32.f.

L’association série/paralléle des TCs permet de réduire la résistance électrique totale de la
thermopile tout en maintenant un méme niveau de puissance électrique de sortie que celui
généré par une association purement série (voir le schéma électrique équivalent donné dans la
Figure 1.33). De plus I’association combinée série/parallele permet également d’adapter la
résistance ¢lectrique totale du module a une charge externe en fonction du nombre de TCs
connectés. Il est aussi important de noter que 1’association en parallele permet, par ailleurs,
d’assurer une continuité ¢électrique (dans I’une des branches) en cas de rupture d’une liaison
entre les thermocouples dans une ou plusieurs branches ; ce qui est un probléme majeur dans la
configuration de thermopile purement série.

(@) (b)
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Figure 1.33 : Schéma électrique équivalent d 'une thermopile comparant la puissance électrique
maximale générée dans le cas d’une association purement en série des TCs (a), et une association
combinée série/parallele (b).
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Figure 1.34 : Comparaison des caracteéristiques thermoélectriques et la surface d’occupation entre
la nouvelle géométrie du thermocouple proposée dans ce travail avec la géométrie de certain TCs
traditionnels (a, R, K et A sont respectivement le coefficient Seebeck, la résistance électrique, la
conductance thermique et la surface d’occupation).



Finalement, la nouvelle topologie des thermocouples présente une plus faible surface
d’occupation ce qui permet d’augmenter la densité d’intégration des TCs (cf. Figure 1.32.e).
Nous avons comparé sur la Figure 1.34 les caractéristique thermoélectriques (coefficient
Seebeck, résistance électrique, conductance thermique) et la surface d’occupation d’un TC de
cette nouvelle topologie avec certaines configurations traditionnelles de TCs y compris la
configuration verticale, sous forme de m, couramment utilisée dans les pTEGs. Il apparait
clairement que cette nouvelle topologie proposée posséde les caractéristiques TEs
conventionnelles d’un TC quasiment identique a celles de la topologie verticale avec ’avantage
d’une surface d’occupation plus faible comparativement a celles des autres configurations.

Les études antérieures menées dans notre équipe ont permis le développement de topologies
plaquées rétrécies qui ont été utilisées dans la premiere génération de p.TEG IEMN. Celles-ci
permettent d’améliorer sensiblement I’intégration des TCs sur une méme surface (avec la
réduction de la surface d’occupation de chaque TC). Cependant, I'un des principaux
inconvénients, associ¢ a I’emploi d’un thermoélément plaqué, est la « minoration » du
coefficient Seebeck équivalent des TCs (la zone plaquée ayant un coefficient Seebeck altéré).
En outre, cette technique de plaquage n’autorise pas I’association de tous types de matériaux
TEs, comme par exemple dans le cas de ceux proposés dans notre travail (association NigooCrio
et CussNiss). La technologie « plaquée » nécessite 1’utilisation de matériaux trés conducteurs
¢lectriques pour limiter ’augmentation de la résistance électrique due aux rétrécissements.
Ceux-ci ont malheureusement une conductivité thermique défavorable aux développements de
nos dispositifs TEs. La nouvelle architecture proposée permet a la fois d’augmenter le nombre
de thermocouples intégrés dans une méme surface en garantissant a la fois une résistance
¢lectrique faible et une résistance thermique plus €levée pour chaque thermocouple, critéres
primordiaux pour I’amélioration des performances de nos pTEGs.

Conclusion

L’abondance de chaleur dans notre environnement permet aux pnTEGs d’avoir un role majeur
dans le domaine de la récupération d’énergie malgré leurs faibles rendements de conversion.
Comme nous avons déja souligné, la puissance de sortie est la grandeur clé a optimiser dans le
cas de la récupération de chaleur perdue, au détriment du rendement. Dans ce premier chapitre,
nous avons présenté une synthése, non exhaustive, des différents techniques et dispositifs
existants de récupération de I’énergie environnante. Nous avons mis un accent particulier a la
description de micro-générateurs thermoélectriques en décrivant leurs principes physiques qui
régissent leur fonctionnement et les grandeurs qui définissent leurs performances. Un état de
I’art relatant les derniers développements a été proposé, ce qui permettra de situer notre travail
a la fin de ce mémoire.

Dans la suite de ce dernier, nous présenterons les études mises en ceuvre pour le
développement d’une nouvelle technologie de fabrication des pTEGs de 2" génération a
thermopile périodiquement repli¢e, décrite a la fin de ce premier chapitre. L’ensemble de la
structure est réalisé¢ en technologie CMOS compatible avec la contrainte forte d’intégrer des
matériaux a faibles colits et respectueux de 1’environnement. L’originalité¢ de la structure de
thermopile et leur caractére innovant nous a amené a développer un modele numérique afin de
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définir la structure optimale de notre pTEG et étudier l'influence de certaines dimensions
géométriques. La description de ce modele fera I'objet du prochain chapitre.

46



Chapitre2  Modélisation thermique et optimisation
du pTEG

Introduction

Dans la partie précédente, nous avons décrit la structure des premiers micro-générateurs
thermoélectriques (LTEGs) planaires développés a I'IEMN ainsi que la nouvelle architecture
de thermopile que nous proposons de développer dans ce travail. Comme nous 1’avons vu, les
LTEGs proposés doivent présenter de faibles résistances €lectriques qui permettent de générer
le maximum d’énergie a partir de chaleur perdue dans I’environnement, tout en garantissant des
résistances thermiques planaires élevées entre les jonctions de thermocouples. En outre, il est
essentiel de minimiser les pertes latérales dans les bossages (structures de maintien des deux
supports en Silicium qui composent les pTEGs). Les matériaux utilisés et les dimensions
structurales de chacune des parties constituant les pTEGs impacteront nécessairement la
dissipation de la chaleur a travers le composant et donc ses performances.

Dans ce chapitre, nous présentons les modélisations numériques réalisées qui permettent de
prévoir les distributions de température a travers les structures des pTEGs pour un flux donné
de chaleur incidente, avec pour principal objectif la maximisation des gradients de température
entre les jonctions des thermocouples (TCs) constituant la thermopile. Ces modélisations sont
effectuées en 3D pour étudier I’influence de certains parametres géométriques et matériaux. La
maximisation des gradients thermiques supportés par les TCs conduira a définir les conditions
permettant aux pTEGs de délivrer des puissances utiles maximales pour un flux thermique
donné injecté dans le module. Le logiciel COMSOL Multiphysics®, basé sur la méthode des
¢léments finis, est utilisé pour la construction de ce mode¢le et les simulations numériques.

Dans un premier temps, nous présenterons une breéve description de la géométrie du pTEG
ainsi que le modele et les hypothéses de calculs simplificatrices. Les conditions aux limites
auxquelles le u'TEG est soumis et les calculs de la distribution de température a travers le
module seront détaillés. Ces résultats numériques seront comparés a ceux obtenus a 1’aide d’un
modele analytique 1D de la distribution de température le long des membranes, et ce afin de
valider certaines hypothéses de notre approche numérique. Nous terminerons ce chapitre par
une optimisation de certaines dimensions géométriques, de la réduction des pertes thermiques
latérales, et jusqu’a la détermination des performances théoriques optimales du pTEG obtenues
apres optimisations avec la nouvelle structure de la thermopile développée dans cette these.
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2.1 Modélisation thermique du pTEG
2.1.1 COMSOL Multiphysics®

Le logiciel COMSOL Multiphysics® est un outil de modélisation et de simulation
numérique basé sur la méthode des ¢léments finis qui permet de résoudre les équations
différentielles partielles [117]. L outil intégre toutes les étapes d’un processus de simulation
numérique résumé dans les 6 étapes présentées dans la Figure 2.1. Le logiciel est composé par
de nombreux modules prédéfinis qui permettent de résoudre toutes sortes de problémes
scientifiques et d’ingénierie en mécanique, €lectricité, ¢lectromagnétisme, transfert de chaleur,
dynamique des fluides, etc... Comme son nom I’indique, COMSOL Multiphysics® permet par
ailleurs de faire des couplages multiphysiques entre les différents modules pour étudier des
phénoménes physiques couplés tels que la thermoélectricité, chauffage électromagnétique,
écoulement non isotherme, etc...

Définition des
Création de la propriétés
géomeétrie physiques des
matériaux

Définition des
conditions aux
limites

Maillage de la Résolution du Traitement des
géométrie probleme résultats

Figure 2.1 : Processus de simulation sous COMSOL Multiphysics®.

La version 5.2a du logiciel COMSOL Multiphysics® a ét¢ utilisée dans ce travail pour la
construction du modele, les calculs numériques et le traitement des résultats. Le module «
transfert de chaleur », prédéfini dans le logiciel, est utilis¢é pour modéliser les différents
transferts de chaleur a travers le ¢W.TEG de nouvelle topologie, lorsque celui-ci est soumis a un
flux extérieur. Ces modélisations permettent par la suite de déterminer le profil de température
en 3D a travers la structure compléete du pTEG.

2.1.2 Géomeétrie de la structure

Pour illustrer la géométrie du pTEG modélisée dans ce travail, le cas d’un dispositif a 2
membranes est schématisé sur la Figure 2.2 sous différentes vues. La structure est composée de
plusieurs éléments :

1. Un substrat en Silicium (Si) gravé périodiquement afin de libérer des membranes et de
créer des zones chaudes et froides. La résistance thermique du module sera majoritairement
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Figure 2.2 : (a) Vue éclatée (pas a l’échelle) d’un uTEG a 2 membranes avec les dimensions
typiques, (b) vue écorchée de la structure du pTEG, (c) Vue en coupe selon [’axe xx’ de la structure
du uTEG.
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iii.

1v.

liée a celle des membranes et augmente sensiblement avec leur longueur. Le choix du
substrat est justifié par la forte conductivité thermique de Si (~ 140 W.m™' K!), ce qui a
'avantage d’avoir une meilleure évacuation du flux de chaleur capté a la surface du
concentrateur vers le puits thermique (et maintenir certaines zones froides - cf. Figure
2.2.c¢). L’autre atout majeur est son usinabilité (libération de membrane par gravure).

Une couche support diélectrique de SiO2/SixNy (800/600 nm) a faible contrainte
mécanique compensée [110] qui assure 1’isolation électrique entre la thermopile et le
substrat.

Une thermopile planaire, constituant la partie active du module, intégre des matériaux
TEs a base de Chromel (NigoCrio) et Constantan (CussNiss) intégrés dans une structure
originale comme déja évoqué en détail a la fin du chapitre 1.

Une couche de Polyimide (matériau polymére de faible conductivité thermique
~0.2 W.m™' . K™) utilisée pour la passivation et I’isolation électrique de la thermopile. Elle
contribue également a la robustesse des membranes.

Enfin, un concentrateur de chaleur, fabriqué a partir d’un second wafer en Si, utilisé pour
capter le flux thermique a la surface du pnTEG et le canaliser vers le centre des membranes.
Le concentrateur possédant autant de piliers qu’il y a de membranes permet de canaliser
la chaleur de fagon optimale entre la surface de concentrateur et le puits thermique a
travers les membranes (cf. Figure 2.2.c). Leurs contacts sont situés au niveau des
jonctions chaudes de la thermopile. Des supports de maintiens mécaniques (appelés
bossages) situés aux 4 coins du concentrateur sont utilisés pour assurer un appui rigide
du concentrateur sur le substrat et éviter la rupture des membranes. En revanche, le
contact direct sur le substrat entraine des pertes thermiques latérales du flux de chaleur
capté a la surface de concentrateur. Cette chaleur perdue latéralement ne contribue pas a
I’échauffement des jonctions chaudes de la thermopile.

La modélisation thermique du uTEG a I’aide du logiciel COMSOL Multiphysics® nous
permet de déterminer la distribution de température pour un flux thermique injecté dans le
module. La complexité de certains domaines de la structure et notamment celle de la thermopile
nous améne a mettre en avant quelques hypothéses afin de simplifier le modéle et réduire les
ressources de calcul a mobiliser (‘gigantesque’). Nous allons voir dans le prochaine paragraphe
les principales hypothéses prises en compte lors de I'¢laboration du modéele proposé.

2.1.3 Hypotheéses de calcul

Pour simplifier nos modélisations, certaines hypothéses ont été faites tout en assurant qu'il
n'y a pas de différence notable par rapport aux conditions réelles. Ces hypothéses sont :

1.

Les matériaux utilisés dans le mod¢ele sont considérés comme isotropes et homogenes ;
leurs propriétés physiques sont supposées étre indépendantes de la température. Cette
hypothese reste valable pour des températures de fonctionnement autour de I’ambiante.
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ii. Le faible rapport d’aspect entre la surface latérale et la surface supérieure du concentrateur
(ATot ~ 9 ALaty) nous amene a négliger toutes pertes thermiques dues au rayonnement et
a la convection a travers les surfaces latérales du concentrateur.

iii. Nous supposons que la température du puits thermique est constante et égale a la
température ambiante (puits thermique supposé parfait).

1v. Les résultats sont ceux obtenus lorsque le régime stationnaire est atteint.

v. La membrane, dont la constitution est complexe, est assimilée a un modele a 2 couches
continues : la premiere correspond a la couche de Polyimide et la seconde est définie
comme couche « équivalente thermique » aux autres sous-couches constituant la
membrane, a savoir les pistes Chromel/SiO2/Constantan et la bicouche SiO2/SixNy.

Cette derniére hypothése permet de s’affranchir de la complexité liée a la génération du
maillage qui limite la convergence du calcul inhérente a la prise en compte des couches trop
fines (cas de Chromel/SiO2/Constantan et de la bicouche SiO2/SixNy). Cette notion essentielle
de la couche équivalente est détaillée dans le paragraphe suivant.

2.1.4 Modeéle de la couche équivalente

2.1.4.1 Description

Compte tenu de la surface du pTEG, la thermopile, dont la constitution est complexe, intégre
un nombre important de thermocouples (pouvant aller jusqu’a 1000 pour une structure a 10
membranes avec une largeur de pistes de 100 um). Une modélisation brute de la structure avec
un nombre aussi important de TCs dépasse largement les capacités calcul de nos machines.
Ajouté au probléme de convergence évoqué plus haut, cela constitue une seconde raison pour
simplifier le probléme en introduisant la notion de couche équivalente. Compte tenu du sens de
propagation de la chaleur (cf. représentée sur la Figure 2.2.c), de la périodicité de la structure
de la thermopile, des symétries observées dans les deux directions transversales (x et y) nous
définissons la couche équivalente comme illustré dans la Figure 2.3. Nous considérerons la
thermopile et la bicouche constituant la membrane (Si02/SixNy) comme une couche équivalente
continue et uniforme du point de vue thermique. Ce matériau unique sera caractéris¢ par une
conductivite thermique €quivalente A,, et une €épaisseur totale e, obtenue en sommant les
épaisseurs des différents matériaux constituant la couche. Cette approche est justifiée par
I'important rapport d'aspect largeur/épaisseur des différentes sous-couches constituant la
membrane. Comme nous 1’avons déja signalé¢ dans le paragraphe préceédent, la couche de
Polyimide ne sera pas incluse dans la couche équivalente au vu, i/ d’une part, de sa faible
conductivité¢ thermique (~ 0.2 W.m'.K'!, ce qui peut engendrer une résistance thermique
verticale, dans la direction perpendiculaire a la couche équivalente, non négligeable), et ii/
d’autre part, de I’épaisseur relativement grande du Polyimide (~12 um), qui n’entraine pas les
difficultés inhérentes a la génération du maillage (contrairement aux autres couches constituant
la membrane dont les épaisseurs sont généralement inférieures a 1um).

Afin de déterminer la distribution de température le long de la membrane avec le logiciel
COMSOL Multiphysics®, nous devons calculer au préalable la conductivité thermique de la
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Figure 2.3 : Détermination de la couche équivalente : (a) Coupe transversale illustrant les
matériaux constituant la couche, (b) Vue de dessus d’une partie de la thermopile illustrant la
peériodicité de la structure constituant la couche équivalente selon [’axe y.

couche équivalente a partir des conductivités thermiques des différents matériaux qui la
constituent. Ce calcul de la conductivité thermique de la couche équivalente fera I'objet du

prochain paragraphe.

2.1.4.2 Calcul de la conductivité thermique de la couche équivalente

Considérons une cellule élémentaire constituée du multicouche constituant la couche
équivalente et qui correspond a un élément de longueur dx et de largeur I, n; + i (cf. Figure
2.4). L’association thermique paralléle des sous-couches nous ameéne a considérer leurs
conductances thermiques afin de simplifier le calcul de la conductivité thermique de la couche
équivalente. Dans ce cas de figure, la conductance thermique totale de la couche équivalente
K.q ¢élémentaire est donnée par la somme des conductances thermiques de chaque matériau
constituant la couche, soit :

Keq = Ksio, + Ksi,ny, + Knicr + Keuni (2.1)

ou Ksio,, Ksi,n,» Knicr et Keyni sont les conductances thermiques élémentaires des couches

Si02, SixNy, NigoCrio et CussNiss données respectivement par :
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. sio, B Nig,Cryo (15" matériau TE) I Couche équivalente

T sieN, B cusNiys (2¢me matériau TE)

Figure 2.4 : Construction de la couche équivalente a partir d’une cellule élémentaite de la
thermopile vue entre deux zones chaude et froide consécutives (cf. Figure 2.3.b).

Asio, , . (2.2)
. 2 == . . 2 . N
Ksio, = W(esloz + egi0,) Ucuni +1)
AsiyN, €siyN, (Leuni +1) 2.3)
KSixNy = dx
K _ Anicr enicr Wnicr (2.4)
NiCr —
dx
K _ Acuni €cuni leuni (2.5)
CuNi —
dx

ou A, e, l et i sont respectivement la conductivité thermique, 1’épaisseur, la largeur et la distance
entre les pistes de CussNiss (cf. Figure 2.4).

Par ailleurs, la conductance thermique équivalente est par définition aussi donnée par (cf.
Figure 2.4) :
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_ Aeq €t (lCuNi + i) (2.6)
eq dx

Avec

= esi0, + €sin, + enicr + €si0, + ecuni
2
e = €sio, + €si,n, T enicr T €sio, + €cuni (2.7)

Par identification entre les deux expressions de la conductance équivalente données par les
équations (2.1) et (2.6) et en tenant compte des différents expressions données par les équations
(2.2), (2.3), (2.4), (2.5), et (2.7), ’expression de la conductivité thermique équivalente peut
s’écrire :

l .
+ ACuNieCuNi # (2.8)

!
€sio, 1 esi,n, 1 enicr + €si0, T €cuni

L
Asio. (€sio. + €&in.) + Agi n. €s; T Ao @nri o, ——NECT
Si0 Si0, Sio SiyxN,y ©SiyN. NiCr®NiCr i
Y 2 ' Ny oty leuni 1
eq —

Le Tableau 2.1 résume un exemple de valeurs numériques typiques des parameétres
géométriques et des conductivités thermiques des matériaux constituant la couche équivalente.
Ainsi la conductivité thermique de la couche équivalente, calculée a partir de ces données, est
de Aeg=8.58 W.m' . K\,

Parametre Valeur Unité
€sio, 800 nm
es’ioz 150 nm
€sixN,, 600 nm
enicr 150 nm
€cuni 450 nm
Inicr 200 pm
Leuni 150 wm

[ 55 pm
Asio, 1.25[118] W.m'.K!
Asiyn, 12 [119] W.m K
Anicr 17 [120] W.m'.K!
Acuni 23 [120] W.m!'K!

Tableau 2.1 : Dimensions géométriques typiques et conductivités thermiques des matériaux
constituant la couche équivalente.
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2.1.5 Conditions aux limites

La détermination de la distribution de température a travers la structure du pTEG, a I’aide
du logiciel COMSOL Multiphysics®, passe par une résolution numérique de 1’équation de la
chaleur par la méthode des ¢léments finis dans les différents domaines qui constituent la
géométrie compleéte du UTEG, en 3 dimensions. En effet, dans les domaines solides
(concentrateur, substrat, et membranes (Polyimide + la couche équivalente)), la distribution de
température est calculée a partir de la résolution de 1’équation de chaleur dans les solides qui
est sous sa forme généralisée :

aT — —
e (AvT) =Q (2.9)

ol p est la masse volumique (en Kg/m?), Cp est la capacité thermique a pression constante (en

J kg K), T est le champ de température (K), 4 est la conductivité thermique (en W.m™' K1)
et Q représente les sources de chaleur (en W/m?).

Dans la partie « fluide » du module (ie. cavités creusées de part et d’autre des membranes),
la distribution de température est calculée a partir de la résolution de I’équation de chaleur dans
les fluides :

aT — - — —
pCy5p +PCU VT = V-(AVT) =Q (2.10)

ou U est le champ de vitesse du fluide (en m/s).

Dans le cadre de I’étude qui suit, nous supposerons que le régime stationnaire est atteint,
c’est a dire que la température ne change pas en fonction du temps (9T /dt = 0). Donc, le
premier terme des deux derriéres équations disparait. De plus, compte tenu de la « faible »
hauteur des cavités (inférieure a 380 um), nous supposerons que la vitesse de 1’air emprisonné
dans ces cavités est nulle (U = 6). Cette derniere hypothése conduit a dire que le transfert de
chaleur a travers les cavités ne se fait principalement que par la conduction gazeuse.

Dans ces conditions, les équations précédentes sont simplifiées et se résument a une seule
équation de chaleur simplifiée a résoudre dans tous les domaines de la géométrie :

~V-(AVT) = Q 2.11)
La résolution de cette derniere équation nécessite donc la définition des conditions aux
limites qui est une étape importante dans la résolution d’un probléme numérique. Plusieurs

conditions aux limites seront considérées, dans le cadre de cette étude, comme nous allons les
voir dans les prochains paragraphes.
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Plan de symétrie

Figure 2.5 : (a) lllustration du plan de symétrie, (b) Moitié de la structure du uTEG avec les
frontieres d’application de la condition aux limites de symétrie.

2.1.5.1 Symétrie structurale

La structure du uTEG présente un plan de symétrie introduit par la notion de la couche
équivalente comme le montre la Figure 2.5.a. Seule la moitié¢ de la structure est considérée et
une condition aux limites de symétrie est appliquée (cf. Figure 2.5.b). Cette symétrie permettant
de réduire le temps de calcul et les besoins en mémoire notamment en cas des calculs
paramétriques qui nécessitent des temps de calculs considérables. Mathématiquement, une
condition aux limites de symétrie sous le logiciel COMSOL Multiphysics® se traduise par
l'absence de flux thermique a travers la direction normale a la frontiere, soit donc :

—i - (APT) = 0 (2.12)
ou 71 est le vecteur normal a la frontiére.

2.1.5.2 Conditions aux limites du flux de chaleur et de température

Dans les conditions pratiques, que nous verrons dans la suite, le flux de chaleur est injecté
dans la surface du concentrateur a I’aide d’une résistance chauffante plane réalisée sous forme
de serpentin métallique sur la surface de concentrateur. Une puissance thermique ajustable est
ainsi directement dissipée dans le concentrateur par effet Joule. Pour des raisons de simplicité,
cette résistance chauffante est modélisée par une source de chaleur répartie uniformément sur
la surface de concentrateur (cf. Figure 2.6.a). Cela se traduit mathématiquement, sous le logiciel
COMSOL Multiphysics®, par une condition aux limites de flux de chaleur appliqué sur la
surface de concentrateur mod¢lisé par 1’équation suivante :

—ii - (AVT) = @, (2.13)

ou 71 est le vecteur normal de la surface de concentrateur, et ¢, est le flux de chaleur entrant
dans la surface de concentrateur (en W/m?).
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(d)

Frontié¢re d’application de la
température de puits thermique (T},)

Figure 2.6 : Conditions aux limites : (a) Flux de chaleur injecté (entrant), (b) Flux de chaleur perdu
par convection, (c) Flux de chaleur perdu par rayonnement, (d) Température de puits thermique,
(e) Isolation thermique sur les frontiéres latérales.

Dans certaines conditions réelles, le U TEG est exposé a I’environnement ambiant, une partie
de flux de chaleur ¢, sera donc échangé par convection entre la surface de concentrateur et 1’air
ambiant. Cela se traduit sous COMSOL Multiphysics® par une condition aux limites de flux
de chaleur convective appliquée sur la surface de concentrateur (cf. Figure 2.6.b). Le flux de
chaleur échangé entre la surface de concentrateur et ’environnement est modélisé par
I’équation de convection exprimée sous la forme :
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@c = hext (Tcon - Tamb) (2.14)

ol ¢, est le flux de chaleur échangé par convection (en W/m?), h,,, est le coefficient d’échange
thermique de air (en W.m2.K™"), T, st la température ambiante (fixée a 25 °C), T, est la
température de surface de concentrateur.

Le coefficient d’échange thermique de ’air h,,; en convection naturelle varie entre 2 et 25
W.m>2.K! [121]. Ici nous considérerons une valeur de h,,; de 25 W.m2K!; malgré cela ¢,
dépasse rarement les 10 % du flux thermique injecté dans le concentrateur, et est d’autant plus
faible que le nombre de membranes est €levé.

La surface de concentrateur peut aussi échanger de la chaleur avec I’environnement extérieur
par rayonnement thermique. Pour tenir compte de cet échange, une condition aux limites de
flux radiatif est appliquée sur la surface de concentrateur (cf. Figure 2.6.c), modélisée par
I’équation suivante :

Pr = EO-(Tc%n - T;mb) (2.15)

ol @g est le flux de chaleur échangé par radiation (en W/m?), ¢ est 1'émissivité de la surface de
concentrateur, ¢ est la constante de Stefan-Boltzmann (5.67 x 107 W.m™2.K#). Il est a noter
que I’émissivité € est un nombre sans dimension compris entre 0 et 1, et dépend généralement
de la nature et de 1'état de la surface du matériau et il est fonction de la longueur d’onde [122].
Ce terme caractérise 1’énergie radiative émise par une surface a une température donnée. Ici
nous considérerons une valeur de € de 1 (cas le plus défavorable). Malgré cela ¢y dépasse
rarement les 5 % du flux thermique injecté dans le concentrateur, et est d’autant plus négligeable
que le nombre de membranes est ¢levée.

La température de surface inférieure au puits thermique est fixée a T,,,;, (condition de puits
thermique « parfait »). Une condition aux limites en température est donc appliquée sur cette
frontiére (cf. Figure 2.6.d) :

T=T, (2.16)

ou Tp est la température de puits thermique.

Comme nous I’avons dé¢ja signalé précédemment, les parois latérales du module sont
supposées Etre thermiquement isolée, c.a.d. aucun flux de chaleur n’est échangé a travers ces
frontiéres (condition adiabatique). Cela se justifie par le faible rapport d’aspect entre la surface
latérale et la surface totale du module. Sous COMSOL Multiphysics®, une condition aux
limites d’isolation thermique se traduit par I’absence de flux a travers les frontiéres concernées
(cf. Figure 2.6.¢) :

—i- (APT) = 0 (2.17)

o . .
ou 1 est le vecteur normal a ces frontiéres.
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2.1.5.3 Contact thermique

La notion de contact thermique est un probléme microscopique complexe qui dépend de
plusieurs facteurs associé a I’interface auquel il est associé : la rugosité des surfaces en contact,
la nature matérielle du gap (air, eau, graisse thermique, oxyde...), la pression de contact, etc
[123]. Dans la plupart des cas, les valeurs de résistance thermique de contact sont déterminées
de maniere empirique. La résistance thermique de contact est définie par le rapport entre la
chute de température a travers l'interface de contact et le flux thermique normal qui traverse
cette interface [124] :

AT,
b

R (2.18)

ou R, est la résistance thermique surfacique de contact (en K.m*/W), AT, . est la chute de
température a travers l'interface de contact (en K), ¢, . est la densité de flux thermique normal
a ’interface de contact (en W/m?).

Dans la structure du pTEG, les contacts thermiques entre, d’une part, le concentrateur et la
partie inférieure aux bossages et aux piliers, et d’autre part, entre le substrat et le puits
thermique, ne sont pas parfaits. Dans le mod¢le, cela se traduit par 1’ajout d’une condition aux
limites de contact thermique aux frontieres de contact entre ces différentes parties (cf. Figure
2.7). Pour des raisons de simplicité, nous avons choisi une répartition homogene des résistances
de contact sur toutes les frontieres.

Les résultats expérimentaux de caractérisation des W TEGs (qui seront présentés au chapitre
4) montreront I’importance de prendre en compte ces résistances thermiques de contact. Leur
existence est une hypothése plus que réaliste. Nous reviendrons dans la suite de ce chapitre
(paragraphe 2.1.9) sur I’influence de ces résistances de contact sur les performances du pTEG.

Figure 2.7 : Surfaces de contacts thermiques : (a) entre le concentrateur et la partie inférieure au
niveau des bossages et des piliers disposés au-dessus des membranes, (b) entre le substrat inférieur
et le puits thermique. Cas d’un uTEG a 2 membranes.
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2.1.6 Maillage de la structure

Le maillage est une étape fondamentale a effectuer avant la résolution d’un probléme
numérique par la méthode des ¢léments finis. La génération du maillage discrétise les domaines
de la géométrie en petits éléments de forme tétraédrique, hexaédrique, prismatique ou
pyramidale, qui peuvent étre de méme taille ou de tailles différentes. La convergence du calcul,
ainsi que la précision de la solution, dépendent fortement de la taille, de la quantité de mailles
et de la qualité des éléments du maillage.

Dans notre modele, le maillage a été effectué¢ a 1'aide des éléments tétraédriques libres tres
fins avec un raffinage au niveau des membranes (Polyimide + la couche équivalent) de maniére
a obtenir une meilleure précision de calcul a ces endroits critiques. Une illustration est donnée
dans la Figure 2.8.a. Ce choix nous permet d’avoir un compromis entre la précision des résultats
et le temps du calcul qui augmente considérablement avec le nombre d’¢léments du maillage.
Un autre aspect important a prendre en compte lors de la création de maillage est la qualité des
¢léments. Une faible qualité du maillage peut conduire a des problémes de divergence de calcul
ou a des résultats erronés. COMSOL Multiphysics® integre une fonction prédéfinie qui permet
de déterminer la qualité de maillage, visualisable par une cartographie en couleur comme
I’illustre la Figure 2.8.b. La qualité des éléments du maillage, qui est une quantité sans
dimension comprise entre 0 et 1, est définie par le rapport du volume de I'é1ément sur le volume
de la sphére délimité par I'élément. La valeur 1 représente une qualité parfaite du maillage et la

(@)

(b)

VA Vs 0.8

Figure 2.8 : (a) Maillage tétraédrique d’un demi uTEG a 2 membranes, (b) lllustration de la
cartographie représentant la « qualité du maillage ».
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valeur 0 une mauvaise qualité. A titre d’exemple, dans le cas de la demi-structure d’un pTEG
a 2 membranes présentée dans la Figure 2.8, le maillage final est composé de 1253078 éléments
avec une qualité moyenne de 0.68, ce qui correspond a une bonne qualité du maillage.

2.1.7 Calcul de la distribution de température

La Figure 2.9 montre un exemple d’illustration de la distribution de température calculée
pour quatre configurations de uWTEGs de 2 a 5 membranes. Un flux thermique de 3.3 W/cm? est
appliqué sur la surface du concentrateur (surface ~ 0.3 cm?), ce qui correspondant a une
puissance thermique injectée de 1 W. La température de surface inférieure au puits thermique
est fixée a 25 °C (égale a la température ambiante).

La fraction du flux thermique injecté dans la surface du concentrateur qui est canalisée a
travers les membranes, crée des différentiels de température périodiques entre les piliers du
concentrateur et le substrat, comme le montre la Figure 2.9. Le reste du flux injecté sera évacué
dans le puits thermique via les bossages. Les résultats de simulation correspondant aux
configurations de uTEGs présentés dans la Figure 2.9 (2 a 5 membranes) et aux conditions aux
limites appliquées, permettent de calculer que les différences de température générées entre les
jonctions chaudes et froides de la thermopile (disposées au niveau des piliers), AT,f, sont de

135K, 122 K, 113 K et 94 K, et que celles entre la surface du concentrateur et le puits thermique

u-TEG 2 membranes M-TEG 3 membranes
420
420
400
400 g §
380
80 T .
= =
60 o . ﬂéf
E =
S 340 ™
= Z
320 320
300 300
W-TEG 4 membranes

H-TEG 5 membranes

420
400
400
380
380
A 360 @~
360
340
340
~
320 320 —

300 300

(%) 2anesadwa)
) aumesadwa|

Figure 2.9 : lllustration de la distribution de température calculée pour des configurations de
UTEGs de 2, 3, 4 ou 5 membranes, pour ce calcul une puissance thermique de 1 W est injectée dans
la surface du concentrateur et la température du puits thermique est fixée a 25 °C.
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Figure 2.10 : (a) Profil des isothermes de température dans la structure d’'un uTEG a 2 membranes,

(b) Coupe 2D symétrique vue entre deux jonctions consécutives de la thermopile et distribution de

température le long de la couche équivalente.
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(noté AT-p) sont de 139 K, 129 K, 126 K et 113 K, respectivement pour les configurations de
UWTEGs de 2, 3, 4 et 5 membranes. Ces décalages existant entre les AT.; et AT¢p sont la
conséquence des résistances thermiques de contact entre le concentrateur est les membranes et
les pertes thermiques dans les bossages. Il est normal que, pour un flux thermique constant, la
différence de température entre les jonctions décroit quand le nombre de membranes augmente
(ie leur longueur diminue) : ceci résulte de la diminution de leur résistance thermique. I/ est
donc possible d’adapter la résistance thermique d’ensemble du module a une valeur compatible
avec son environnement extérieur, en adaptant le nombre et la longueur des membranes. Les
simulations ont été menées pour des modules intégrant jusqu’a 10 membranes.

La Figure 2.10.a présente la distribution des isothermes du profil de température obtenue sur
la demi-structure d’un pTEG a 2 membranes. Nous constatons que la distribution des lignes
isothermes au niveau des membranes est structurée et que le profil planaire (directions x et y)
de la température ne dépend en réalité que de la direction x, en négligeant les effets de bord. En
fait, a la proximité des piliers du concentrateur et du bord des membranes existe une 1égere
déformation du profil des isothermes selon ’axe y (effets du bord).

Le profil transversal (plan xz) de la distribution de température, vu entre deux jonctions
chaude-froide symétriques consécutives, est présenté sur la Figure 2.10.b. On constate une
cartographie homogene de la température au niveau du concentrateur et du substrat (évacuateur
de chaleur) due a la forte conductivité thermique de Silicium (~ 140 W.m™'.K!). Par ailleurs,
cette cartographie montre bien le role déterminant des cavités d’air situées de part et d’autre de
chaque membrane. Celles-ci permettent d’isoler thermiquement les jonctions chaudes et froides
et le profil de température intermédiaire montre une forte variation monotone, pas tout a fait
linéaire, le long de la couche équivalente (selon la direction x).

2.1.8 Calcul analytique 1D de la distribution de température

Nous venons de voir dans le paragraphe précédent que la distribution de température le long
les membranes ne dépend quasiment pas de la direction y (en négligeant I’effet de bord). En
conséquence, le calcul du profil de température au niveau de la couche équivalente peut étre
trait¢ de facon unidimensionnelle (vu le grand rapport d'aspect existant entre les dimensions
longitudinales et 1’épaisseur de la couche). Dans ces conditions, il est pertinent d’aussi procéder
a une résolution analytique de I’équation de la chaleur (ce qui est plus simple a faire) et ceci
nous permettra de valider notre modéle numérique. Cette validation consistera a comparer le
profil de température le long de la couche équivalente calculée avec la modélisation numérique
sous COMSOL (cf. Figure 2.10.b) a la solution obtenue analytiquement avec le modele 1D.

Compte tenu de la périodicité du profil de température selon la direction x (cf. Figure 2.9),
nous ne considérons qu’une membrane ¢lémentaire située entre deux piliers du substrat
(jonctions froides) et symétrique par rapport au pilier du concentrateur (jonction chaude)
comme I’illustre la Figure 2.11.a. Cette symétrie nous permet de ne considérer que la moitié de
la membrane dans 1’analyse qui suit. De plus, nous supposerons que les parties de la couche
équivalente en contact avec les piliers du concentrateur et du substrat sont maintenues a
température constante et donc qu’aucune variation de température n’est a considérer dans ces
parties. Cette derniére hypothése est justifiée par le profil de température le long de la couche
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Figure 2.11 : (a) Structure d’'une membrane élémentaire située entre deux piliers du substrat et
symétrique par rapport au pilier du concentrateur, (b) Bilan thermique sur un élément de
membrane de longueur dx.

équivalente calculée par le modéle numérique (cf. Figure 2.10.b). Etant donné que les
températures des jonctions chaudes et froides sont connues, le calcul analytique de la
distribution de température le long de la couche équivalente sera calculé sous conditions aux
limites de Dirichlet (température fixe) entre x=0 et x=L (cf. Figure 2.11.a).

Pour ce faire, considérons un ¢lément de la couche équivalent de longueur dx et de largeur
unitaire (cf. Figure 2.11.b) sur lequel nous effectuons le bilan thermique suivant :

¢(x + dx) — d(x) — Pes + P =0 (2.19)

Avec :

— ¢(x) et p(x + dx), les flux thermiques qui traversent la couche équivalent respectivement
a I’abscisse x et x + dx définis par la loi de Fourier en régime permanent :

dT
P(x) = —Aeqer (E) (2.20)
dT
d(x +dx) = —Agqe; (a) » (2.21)

ou Agq et e, sont respectivement la conductivité thermique et I’épaisseur de la couche

équivalente.

— s, le flux thermique perdu par conduction gazeuse a travers la cavité d’air supérieure et
qui transite perpendiculairement dans la couche de Polyimide. Ce flux peut s’exprimer par :

Tcon - T(x)

— e, dx
—€s 4 P
Aair /1P1

bes = (2.22)
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ol e (~ 230 pm) et A4, (~ 0.024 W.m'.K'!) sont respectivement la hauteur de la cavité d’air
supérieure (cf. Figure 2.11.a) et la conductivité thermique de 1’air. ep; (~ 12 um) et Ap; (~ 0.2
W.m ' K1) sont respectivement ’épaisseur et la conductivité thermique de la couche de
Polyimide. T,,,, est la température du concentrateur. En tenant compte du fait que (e.g/Agir) >
(ep;/Apy), I’équation (2.22) peut étre simplifiée :
_ Aair
¢cs - e_ (Tcon - T(x))dx (2-23)

CcSs

— ¢, le flux thermique perdu par conduction gazeuse a travers la cavité d’air sous la couche
équivalente et qui est évacué par le puits thermique. Ce flux peut s’écrire :

A

bei = eai.r (T(x) —T,)dx (2.24)

ou e (~ 380 um) et T, sont respectivement la hauteur de la cavité d’air inférieure (cf. Figure
2.11.a) et la température du puits thermique.

En introduisant les équations (2.20), (2.21), (2.23) et (2.24), le bilan thermique établi dans
I’équation (2.19) permet d’écrire :

d?T(x)

1 1 T T
o ar () T — A (24 ) =0 229
(o)

_/1661 et
ci cs €ci

Soit encore :

dzT(x) Agir ( 1 1 Aair (Teon T
- LU (g )7 = - (2 2 (2.2
dxz Aeqet eCS eCl A‘eqet eCS ecl
On pose :
Aai 1 1
2 = Lair <_+_) (2.27)
Aeqet €cs  Eci
Aair (T T,
K - _ alr ( con + _p) (228)
Aeqet €cs €ci

La distribution de température le long de la couche équivalente est régie par I’équation
différentielle suivante :

d?T(x)

kTG = K (2.29)

La solution générale de cette équation différentielle du second ordre a coefficient constant
avec second membre est :
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K
T(x) = Ae** + Be™** — 7 (2.30)

Avec A et B des constantes d’intégration a déterminer a partir des conditions aux limites fixées
par les valeurs de températureen x =0 etx =L :

CL1 T(x=0)=T, (2.31)
CL2 T(x=L)=T; (2.32)

ou T, et Tr sont les temperatures aux jonctions chaude et froide de la couche €quivalente (cf.
Figure 2.11). Les deux conditions aux limites ci-dessus, CL1 et CL2, se traduisent par :

K
CL1 A+B=T,+ ﬁ (2.33)
CL2 Ae*l + Be7kL =T, K (2.34)
e*" + Be = f‘l‘ﬁ .

A partir les équations (2.33) et (2.34) nous déduisons les constantes A et B données par :

(Tf + K) — (TC +£)e‘“

A= k2 k? (2.35)
2 sinh kL
K\ K
B (TC * F) ©c - (Tf + F) (2.36)
2 sinh kL

Soit finalement la solution de 1’équation différentielle traduisant I'évolution du profil de
température le long de la couche équivalente :

T = — [(T+K)'hk <T+K)'hk L] K s
)= St \Tr T gz sibx = (Te gz sinh k(e = D] =5

La Figure 2.12 représente cette évolution est une comparaison entre cette solution analytique
(relation (2.37)) et la solution numérique obtenue par modélisation COMSOLO de la
distribution de température le long de la couche équivalente et ce pour différentes valeurs de
température du concentrateur (la température du puits thermique T, est fixée a température
ambiante, soit 298.15 K). Les évolutions obtenues montrent une bonne concordance entre les
solutions analytique et numérique. Par ailleurs, nous constatons un léger écart entre les
distributions de température analytique et numérique en s’approchant de la jonction froide situé
en x=L. Cet écart est di au fait qu’une partie du flux perdu par la couche équivalente, a travers
la cavité d’air inférieure, s’écoule vers le pilier du substrat (direction x) avant d’étre évacuée
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Figure 2.12 : Comparaison des distributions de température le long de la couche équivalente
obtenues analytiquement et numeriquement pour différentes valeurs de température du
concentrateur Tgon. La température du puits thermique T, est fixée a 298.15 K.

par le puits thermique : ceci est illustré par le Figure 2.13.b. Cette composante de flux n’est pas
prise en considération dans le bilan thermique effectué¢ dans le cas du mode¢le analytique, dans
lequel nous avons supposé que le flux thermique perdu par la couche équivalente a travers la
cavité inférieure est unidirectionnel et ne dépend que de la direction z. Or cette composante de
flux a été prise en compte dans le modele numérique, ce qui conduit a une légeére diminution de

(a) (b)
- |
Tl — B | r
Concentrateur ! J \ \
Pilier H ‘r i \\\

] / \ "jj//,///////// AN RN N NNNSTT
o | < Segd et aan TR
A E R

SARARERRERE ST R R ERRAARAN

Puits thermigque

Figure 2.13 : (a) Structure d 'une membrane élémentaire située entre deux piliers du substrat (Si) et
symétrique par rapport au pilier du concentrateur, (b) Direction du flux de chaleur perdu (fleche
rouge) a travers la cavité d’air inférieure.
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Figure 2.14 : (a) Isolation thermique sur les frontieres latérale des piliers du substrat (en bleu), (b)
Direction du flux de chaleur perdu a travers la cavité d’air inférieure apres l'introduction de la
condition aux limites d’isolation thermique en (a).

la distribution de température a la proximité du pilier du substrat et explique le 1éger écart de
température entre les deux solutions.

Dr’ailleurs afin de confirmer cette analyse, nous avons introduit dans le modele numérique

COMSOL 3D une condition aux limites d’isolation thermique sur les parois latérales des piliers
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Figure 2.15 : Comparaison entre les distributions de température le long de la couche équivalente
obtenues analytiquement et numériquement pour différentes valeurs de température du
concentrateur T,y apres avoir introduit la condition aux limites d’isolation thermique sur les

frontieres latérales des piliers du substrat (cf. Figure 2.14.a).
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du substrat (illustrée sur Figure 2.14.a). Il apparait bien, apres avoir introduit cette condition,
que les lignes du flux thermique perdu dans la cavité sont unidirectionnelles et ne dépendent
que de la direction z (voir Figure 2.14.b), ce qui est en bon accord avec I’hypothése du modele
analytique. Nous avons tracé a nouveau les distributions de températures comparant les
solutions analytique et numérique sur la Figure 2.15. Nous constatons cette fois que les deux
solutions sont en excellente adéquation et 1’écart relatif sur la température reste infime
(inférieure a 0.5 %).

2.1.9 Influence des résistances thermiques de contact

Comme mentionné précédemment dans les conditions aux limites, les contacts thermiques
sont imparfaits entre, d’une part, le concentrateur et la partie inférieure aux bossages et aux
piliers disposées sur les jonctions chaudes, et d’autre part, entre les piliers du substrat inférieur
et le puits thermique. I est essentiel d’étudier numériquement I’influence de ces résistances de
contact sur les performances du pTEG, et notamment sur la différence de température entre les
Jonctions chaudes et froides AT, . Pour quantifier I'impact de ces résistances, nous avons évalué
AT, s pour des configurations de pTEGs de 2 a 5 membranes, et ce pour différentes valeurs de
résistances thermiques de contact comprises entre 10 et 10* K.cm?*/W, ce qui couvre différents
niveaux de contact allant du contact quasi parfait au contact presque isolant thermique en
passant par des valeurs intermédiaires.

Les résultats de simulation présentés sur la Figure 2.16.a montrent clairement que les
résistances thermiques de contact, ont un impact significatif sur la différence de température
entre les jonctions chaudes et froides AT, ;. En effet, pour des faibles valeurs de résistance, entre
10* et 10? K.em*W (ie. trés bon contact thermique), AT,¢ est minimale avec une valeur
constante. Ensuite elle s’accroit avec I’augmentation de la résistance thermique de contact dans
la gamme entre 107 et 10? K.cm?/W (qui correspond a des contacts thermiques intermédiaires).
Cette augmentation de AT résulte de la diminution des pertes thermiques a travers les
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Figure 2.16 : (a) Evolutions de la différence de température entre les jonctions chaudes et froides
AT,y pour différents uTEGs et (b) Pourcentages de flux perdu a travers les bossages en fonction de

la résistance thermique de contact pour différents uTEGs (condition de puissance thermique de 1 W
injectée dans la surface du concentrateur et température du puits thermique T, fixée a 298.15 K).
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bossages : en effet le contact direct de ces derniers avec le substrat entraine des pertes
thermiques latérales importantes dans les cas d’un contact parfait au détriment de la canalisation
du flux thermique sur les piliers (et donc au travers des thermocouples). La Figure 2.16.b montre
la forte variation de ces pertes aux bossages en fonction des résistances thermiques de contact.
Pour des résistances de contact au-dela de 10> K.cm?*/'W, correspondant a un mauvais contact
thermique, les courbes d’évolution de la différence de température AT, atteignent des régimes
asymptotiques et atteignent des valeurs maximales, pour tous les uTEGs (quel que soit le

nombre de membranes). Cela traduit des pertes quasi nulles a travers les bossages (Figure
2.16.b).

Dans la suite du travail, un choix crucial des résistances thermiques de contact utilisées dans
la modélisation numérique sera fait en adaptant les résultats des différences de températures
AT¢s calculées numeériquement a celles obtenues expérimentalement (chapitre 4) pour les
différent pTEG processés. Il résultera de cette analyse comparative sur les AT qu’en
conditions réelles, les résistances thermiques de contact auraient des valeurs de type
« intermédiaires », comprises entre 1 et 3.5 K.cm?>/W pour une configuration de pTEG a 2
membranes, entre 2 et 4 K.cm?/W pour la configuration a 3 membranes, entre 2.5 et 7 K.cm?/W
pour la configuration a 4 membranes, et entre 5 et 10 K.cm*W pour la configuration a 5
membranes. Dans la suite des optimisations, nous choisirons la valeur maximale de la
résistance thermique de contact, pour chaque configuration du uTEG.

2.2 Optimisation des performances du pTEG

2.2.1 Optimisation des dimensions géométriques des
thermoéléments

Les dimensions géométriques des thermoéléments (longueur, largeur et épaisseur)
interviennent a la fois dans I’aspect thermique du uTEG par I’intermédiaire de I’expression de
la conductivité thermique de la couche équivalente, mais aussi dans I’aspect électrique par
I’intermédiaire de la résistance électrique totale du pTEG. L’optimisation de ces dimensions
nécessite donc de prendre en compte simultanément ces deux aspects qui sont pour rappel liés
par la puissance électrique maximale P, généré par le W' TEG donné par :

VSZ

P, =— 2.38
" ARy o

ou I; et R;,; sont la tension Seebeck et la résistance €électrique totale du pTEG, respectivement
donnés par :

Vs = Ns(anicr — aCuNi)Ach (2.39)
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Rint — & [(pNiCrLNiCr> + (pCuNiLCuNi>] + Re,c (2'40)
N, Inicrenicr leuni€cuni

Avec : N, Ny, a, p, L, | et e, respectivement le nombre de TCs connectés en série, le nombre
de branches connectées en paralléle, le coefficient Seebeck, la résistivité électrique, la longueur,
la largeur et I’épaisseur. R, . est la résistance électrique de contact associée a la structure globale
de la thermopile.

Dans le cas des matériaux TEs métalliques (comme notre cas : NigoCrio et CussNiss), la
résistance ¢électrique de contact entre les thermoéléments est généralement négligeable par
rapport a la résistance électrique du TC (ce qui n’était pas le cas en employant du polySi). De
plus, dans le cas de notre configuration de TCs, nous utilisons un contact métallique en Or entre
les thermoéléments afin de réduire davantage la résistance électrique de contact. Cela nous
amene a négliger la quantité R, . dans le calcul de la résistance électrique interne idéale du
UTEG. Dans ces conditions, la puissance €lectrique maximale du pTEG peut s’exprimer :

Nrc(anicr — aCuNi)ZATCZf
Prax = T T (2.41)
4 [(leCr NlCr) + (pCuNl CuNL)]

Inicrenicr leuni€cuni

ou Np¢c = NgN, est le nombre total de TCs constituant la thermopile. Les valeurs des

coefficients Seebeck et des résistivités électriques des thermoéléments sont résumés dans le
Tableau 2.2 (correspondent a des valeurs communes trouvées dans la littérature).

ayicr (WV/K) acuni (0V/K) Pricr (WQ.m) Pcuni (W2.m)

28 -35 0.65 0.5

Tableau 2.2 : Coefficients Seebeck et résistivités électriques des thermoéléments (dans l'idéal).

L’équation (2.41) fait apparaitre clairement que la puissance ¢électrique maximale dépend
directement des dimensions géométriques des TCs, et de maniére indirecte, par I’intermédiaire
de ATy, des dimensions géométriques des TCs. Ce qui est normal puisque AT, s dépend de la
conductance thermique de la couche équivalente, qui elle-méme dépend des dimensions
géométriques des TCs (cf. équation (2.8)). Il est donc important de pouvoir faire varier
simultanément ces dimensions géométriques pour tenir compte des couplages qui peuvent
exister entre ces différents parametres. Pour ce faire, nous avons défini I’expression analytique
de P4, (donnée par I’équation (2.41)) dans notre modéle COMSOL pour tenir compte de la
différence de température AT, f calculée numériquement dans I’expression analytique de P qyx
pour chaque variation de parametres.

Pour réduire le nombre de paramétre a faire varier simultanément, nous choisissons de
considérer que les épaisseurs des thermoéléments sont égales (eyicr = ecuni = erg)- De plus,
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Figure 2.17 : Dimensions géométriques lg, Ly, et L83t pour une structure uTEG a 2 membranes
(N = 2).

la longueur des thermoéléments (Ly;cr = Leyni = Lrg), est liée a la longueur des membranes
supportant ces thermoéléments selon :

L _ L2E = 1Ny = 1)

~ oMo 2.42
Lre > 2N, (242

ou L, est la longueur de membrane, L' = 4,8 mm est la longueur totale de toutes les
membranes (fixée par la longueur totale des uTEGs), I = 200um est la largeur des « piliers »
du substrat situé entre les membranes (cf. Figure 2.17) et N,, est le nombre de membrane que
nous allons faire varier de 1 jusqu’a 10, dans le cas de notre pTEG. Cette derniere relation
illustre le lien naturel entre le nombre de membranes et la longueur des thermoéléments.

Le nombre total de TCs Ny est fixé d’une part par le nombre de membranes N, (qui permet
de fixer le nombre de thermocouples associés en parall¢le), et d’autre part par la largeur du
premier matériau TE (ici ly;¢-) qui permet de fixer le nombre de TCs connectés en série Ng. A
titre d’exemple, pour la structure du pTEG a 2 membranes (N, = 2) et avec une largeur de
NiCr de 200um, le nombre de TC connectés en série est de 25 et le nombre total des TCs est de
100 TCs (sachant que Ny = 2NgN,y,).

Nous présentons dans la Figure 2.18 un réseau de courbes présentant les résultats de
simulations de 1’évolution de la densit¢ de puissance ¢lectrique maximale (P =
Prax/Aurec) pour différentes configurations des uTEGs, constitués de Ny, allant de 1 jusqu’a
10 membranes (les longueurs des membranes varie de 4800 a 300 um pour N, variantde 1 a
10 membranes) et pour différentes largeurs des pistes ly;cr €t louni, €t ce en fonction de
1’épaisseur des thermoéléments er5. Pour ce calcul, une puissance thermique de 1 W est injectée
dans la surface du concentrateur et la température du puits thermique T;, est fixée a 298.15 K.
La Figure 2.18 montre que cette évolution calculée de P4, admet un optimum et que cet
optimum est fonction de 1’épaisseur des thermoéléments, mais aussi fonction du nombre de
membranes. Dans tous les cas on peut trouver des configurations dont les maximums sont
supérieurs a 1 mW/cm? ce qui illustre I'intérét de cette filiere de WTEG a thermopile
périodiquement repliée et métallique.
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Figure 2.18 : Evolutions de la densité de puissance électrique maximale Py, g, pour différentes
configurations de uTEGs, constitués de Ny, = 1 jusqu’a Ny, = 10 membranes et pour différentes
largeurs des pistes Lyicr et loyni, €t ce en fonction de [’épaisseur des thermoéléments erg
(puissance thermique de 1 W injectée dans le concentrateur (surface ~ 0.3 cm?) ; température du
puits thermique T, fixée a 298.15K).

Les résultats de la Figure 2.18 montrent, par ailleurs, que pour une largeur de NiCr (premier
thermoélément) fixe, la puissance électrique maximale présente un maximum en fonction de
largeur de CuNi. Cette évolution est importante a connaitre si pour des raisons de
« commodité » technologique il est imposé d’avoir une largeur du second themoélément
(Constantan) inférieure a celle du premier. Ainsi nous constatons une faible variation de P,
au-dela d’une certaine valeur de [, y;, pour une largeur de NiCr constante. Cette constatation
s’avere ici aussi tres utile d’un point de vue technologique, puisqu’elle nous conduira a laisser
une distance suffisante entre les pistes de CuNi afin de faciliter leur élaboration.

Si nous revenons aux valeurs de $,,,,, I’existence de ces optimums (maximums) révele
I’antagonisme sous-jacent entre I’influence des dimensions géométriques intervenant dans
I’aspect thermique et leur influence au travers de 1’aspect électrique des matériaux TE. Les

bénéfices thermiques et électriques évoluent de maniére opposée en fonction de 1’épaisseur des
thermoéléments.

(a) (b)
1.4+ *  x Iyicr = 200 pm - i x * Iyier = 200 pm -
F * leuni = 150 pm | L * lowni = 150 pm |
1.2r * eTE = €optimum 0.8¢ % €~ 0,5 pm
& a
E I ] £ * ]
‘9-. 1 * 1 ‘E. 0.6F * i
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E % 0.4r * J
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Figure 2.19 : Evolution de la densité de puissance électrique maximale Py, g, en fonction du nombre
de membrane N,, pour des largeurs de pistes fixées : (a) Cas d’une épaisseur optimale des
thermoéléements, (b) Cas d’une épaisseur de 0.5 um plus compatible avec la technologie CMOS.
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Toutes choses étant égales par ailleurs, avec cette optimisation nous montrons avec la Figure
2.19.a que les meilleures configurations p'TEGs sont obtenues avec des modules constitués de
3 et 4 membranes pour des épaisseurs optimales de thermoéléments (elles sont supérieures a
Ium) et avec des largeurs de pistes de 200um/150um (respectivement pour ly;c-/leuni) © le
maximum de puissance est de l'ordre de 1.4 mW/cm?. Pour un choix d’épaisseur des
thermoéléments raisonnable, de 0.5 pm pour étre compatible avec la technologie CMOS, ce
sont les configurations uTEGs a 4 et 5 membranes qui générent le maximum de puissance : sur
la Figure 2.19.b on voit qu’elle avoisine méme le mW/cm?. Il est a noter que cette optimisation
n’est valable que pour ce couple de matériaux thermoélectriques (NiCr/CuNi) et les résultats
pourront changer fortement dans le cas d’une association semi-conducteur/métal (i.e. p-
PolySi/CuNi ou n-PolySi/NiCr) employant cette méme topologie de thermopile, et ce du fait
du fort contraste des propriétés TE entre les deux thermoéléments. Nous n’avons
malheureusement pas eu le temps d’effectuer cette étude dans le cadre de cette thése de doctorat.

Dans la suite de ce chapitre, nous allons intéresser aux 4 configurations de pTEGs qui
présentent le maximum de puissance a savoir 2, 3, 4 et 5 membranes avec leurs épaisseurs
optimales et des largeurs des thermoéléments de 200pum/150um (respectivement pour

lNiCr/lCuNi)-

2.2.2 Optimisation de la collecte de chaleur et réduction des
pertes thermiques

2.2.2.1 Optimisation de la surface des piliers du concentrateur

L’optimisation de la surface des piliers de concentrateur consiste & maximiser la différence
de température entre les jonctions chaudes et froides AT,; en fonction de largeur des piliers [,
(voir schéma Figure 2.20.a) afin de maximiser la puissance ¢lectrique délivrée par le module.
Nous rappelons que ces piliers permettent de canaliser le flux thermique capté a la surface du
concentrateur vers les jonctions chaudes de la thermopile. La largeur L, est un parametre
purement thermique et n’intervient pas sur 1’aspect électrique du uWTEG, son optimisation
impactera directement la puissance utile delivré par le u”TEG au travers de AT .

La Figure 2.20.b montre les évolutions obtenues par simulation numérique de AT.; en
fonction de largeur des piliers [, pour les configurations de TEGs optimisés constitués de
N, =2 jusqu'a N, =5 membranes. Pour les configurations a 2 et 3 membranes, ces
¢volutions de AT.s admettent des optimums pour différentes largeurs des piliers du
concentrateur. Ces optimums s’expliquent par 1’augmentation de la surface de contact avec les
membranes, directement liée a la largeur lp, qui entraine une augmentation de la fraction de flux
incident qui traverse les piliers. Cette augmentation du flux thermique canalis¢ dans la
membrane résulte en un accroissement de AT,¢. Cependant, au-dela d’une certaine largeur de
pilier, la résistance thermique de la membrane (liée aux dimensions des cavités) diminue
fortement ce qui entraine ensuite la diminution de AT.
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Figure 2.20 : (a) Structure d’une membrane illustrant le paramétre géométrique L, (b) Evolution
de la différence de température entre les jonctions chaudes et froides AT.¢ en fonction des largeurs
de piliers L, pour les configurations de uTEGs constitués de Ny, = 2 jusqu’a Ny, = 5 membranes

(Puissance thermique de 1 W injectée dans le concentrateur (surface ~ 0.3 cm?) ; température du
puits thermique T, fixée a la température ambiante, 298.15 K).

Par ailleurs, pour les configurations p'TEGs constituées a 4 et 5 membranes, nous constatons
une diminution rapide avec [, de la différence de température AT, (et pas d’évolutions en
cloche observées pour les u'TEGs a 2 et 3 membranes). Cette décroissance devient quasi linéaire
pour la configuration du uTEG a 5 membranes. Cela s’explique par la faible résistance
thermique de ces deux configurations (la résistance thermique du pTEG diminuant avec
I’augmentation du nombre de membranes). Le maximum de AT.; pour les configurations
UTEGs a 4 et 5 membranes est obtenu pour de faibles largeurs des piliers. En conséquence, la
largeur des piliers optimale pour ces deux configurations sera fixée par les contraintes
technologiques et les défis liés a la fabrication de ces piliers. Les piliers de concentrateur
devront avoir une largeur au minimum qui définira la zone de contact avec les jonctions chaudes
des TCs. Il est essentiel de laisser une largeur minimale de pilier pour compenser les éventuels
désalignements lors du report du concentrateur sur les membranes.

Il est important de préciser que ces calculs d’optimisation dépendent des résistances
thermiques de contact entre les piliers et les membranes. Les résultats donnés dans la Figure
2.20.b ne sont valables que pour les résistances thermiques de contact considérées dans ce
modele (choix validés avec les résultats expérimentaux, comme expliqué dans la précédente
section et comme nous le verrons dans la suite du mémoire).

2.2.2.2 Réduction des pertes thermiques dans les cavités

Les cavités d’air situées de part et d’autre des membranes permettent d’isoler thermiquement
les jonctions chaudes et froides (respectivement du puits thermique et du concentrateur) et donc
de maximiser la différence de température AT, r. Cependant, comme nous I’avons dé¢ja souligné
précédemment, la relativement ‘faible’ hauteur des cavités peut entrainer des pertes thermiques
par conduction gazeuse entre, d’une part pour la partie haute du pTEG, le concentrateur et les
membranes et, d’autre part pour la partie basse du uTEG, entre les membranes et le puits
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Figure 2.21 : Structure d 'une membrane illustrant les parameétres géométriques e et e.;.

thermiques. Nous rappelons ici les expressions analytiques des flux thermiques perdus ¢, et
¢.i respectivement a travers les cavités d’air supérieures et inférieures :

Y
Pes = % (Tcon - T(x))Acs (2.43)
)lair
ba = (T —T)Au (2.44)

Avec A4 la conductivité thermique de Iair, e s la hauteur des cavités supérieures (cf. Figure
2.21), T,,,, la température de concentrateur, T (x) la température le long de la membranes, A,
la surface totale des cavités d’air supérieures, e.; la hauteur des cavités inférieures (cf. Figure
2.21), T, la température du puits thermique et A.; la surface des cavités d’air inférieures.

Ces relations (2.43) et (2.44) montrent que les pertes dans les cavités peuvent étre réduites
en augmentant les hauteurs des cavités e et e.;. Cependant, la hauteur maximale de ces cavités
est limitée par 1’épaisseur totale des wafers utilisés dans la réalisation technologique de ces
UTEGs. La hauteur des cavités inférieures, creusés dans le substrat supportant les membranes
enticrement évidé, est limitée par 1’épaisseur totale du substrat de Si(100) usuellement
employé€s en microtechnologie : ie. ~380 pm pour un wafer de Si 3-pouces et ~525um pour un
wafer Si de 4-pouces. Tandis que la hauteur des cavités supérieures, usinée dans le
concentrateur, est limitée a ~230 um et ~375 um respectivement dans le cas des wafers 3- et 4-
pouces, car il faut conserver une épaisseur de matériau de ~150 um pour garantir la robustesse
du concentrateur et la bonne dissipation thermique.

Les Figure 2.22.a et Figure 2.22.b montrent les évolutions obtenues par simulations
numériques pour respectivement la différence de température entre les jonctions chaudes et
froides AT, et le pourcentage de flux thermique total perdu a travers les cavités dans le cas
d’un uTEG a 2 membranes, et ce en fonction de la hauteur des cavités supérieures e.s. Pour ce
calcul, nous avons considéré deux hauteurs de cavités inférieures e¢; (380 pm et 525 um) qui
correspondent respectivement aux ¢épaisseurs totales de substrats Si de 3- et 4-pouces. Ces
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Figure 2.22 : (a) Evolution de la différence de température entre les jonctions chaudes et froides
AT,f et (b) Pourcentage de flux perdu dans les cavités, en fonction de la hauteur des cavités

supérieures ecs. Pour ce calcul une puissance thermique de 1 W est injectée dans la surface du
concentrateur (surface ~ 0.3 cm?) et la température du puits thermique T, est fixée a 298.15 K.

résultats illustrent qu’il y a bien un bénéfice sur AT f a augmenter la hauteur des cavités
supérieures ; ce qui est la conséquence de I’augmentation de la résistance thermique de ces
cavités qui limitent les pertes thermiques (qui sont quantifi¢ dans la Figure 2.22.b). Au-dela
d’une certaine valeur de e, (~200um) nous constatons une stagnation de la croissance de AT .

Ainsi d’aprés ces résultats, passer d’un concentrateur ayant une hauteur de cavités de 230um
(wafer 3-pouces) a un concentrateur avec une hauteur de cavités de 375um (wafer 4-pouces)
ne permet pas une amélioration significative de AT.; (passe de 65 a 68K, Figure 2.22.a),
cependant qu’il y aura nécessité de graver pres de 150pum de Si supplémentaires dans le wafer.
L’utilisation de wafers plus épais complique cette étape technologique de gravure avec la
nécessité d’utiliser des masques de résine a plus grande sélectivité et épaisseur. Le compromis
entre le colt de fabrication et 1’optimisation des performances conduit a considérer des cavités
d’air de concentrateur fabriquées a partir de wafers 3 pouces (plus adaptés aux équipements
dont nous disposons). Leur épaisseur est suffisante pour assurer 1’isolation thermique entre les
jonctions chaudes et froides des membranes.

Par ailleurs, les résultats de la Figure 2.22 montre que I’augmentation de la hauteur des
cavités inférieures (e;) de 380pum a 525um ne permet pas une amélioration de la différence de
température AT ¢. En consequence, la encore, un substrat 3 pouces est plus avantageux d’un

point de vue fabrication technologique.

2.2.2.3 Réduction des pertes thermiques dans les bossages

Comme nous 1’avons déja indiqué précédemment, le contact direct du concentrateur sur le
substrat au niveau des bossages entraine la perte thermique d’une fraction importante du flux
de chaleur issu de la surface du concentrateur. Pour rappel, ces « piliers-bossages » situés aux
quatre coins du concentrateur permettent d’assurer un appui rigide du concentrateur sur le
substrat et d’éviter la rupture des membranes sur lesquels reposent les piliers centraux du
concentrateur. Le flux thermique perdu a travers ces bossages est donné par :
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A
Pboss = % (Tcon - Tp)Aboss (2.45)

ceq

OU Aceq €t €ceq sont la conductivite thermique et I’épaisseur €quivalente caractérisant le contact
thermique entre le concentrateur et le substrat (au niveau des bossages). Ap,ss €st la surface
totale des bossages. T,y €t Ty, sont, les températures du concentrateur et du puits thermique
respectivement.

I1 apparait clairement a partir de I’équation (2.45) que la solution idéale pour réduire la perte
Pposs st d’avoir une surface Ay, le plus petit possible. Cependant, une surface trop petite
fragilise le pPTEG. Pour la fabrication, une surface estimée raisonnable a été fixée a 1.2 mm?
dans la premiere génération du pTEG [109]. Une de nos fagons de limiter ces pertes latérales a
¢été I’utilisation de la thermique de la couche de Polyimide (matériau polymere de faible
conductivité thermique Ap; ~ 0.2 W.m™' K1), située au niveau des contact de bossages, celle-ci
augmente la résistance de contact perpendiculaire entre le concentrateur et le substrat.
Neéanmoins, ce matériau polymere, déposé a la tournette sur tout le wafer par centrifugation
donc y compris sur la thermopile, entraine aussi une diminution de la résistance thermique
planaire de la membrane, et par conséquent conduit a réduire les gradients thermiques AT,f.
Selon le nombre (et la taille) des membranes I'un de ces deux effets antagonistes I’emporte sur
’autre.

Pour quantifier le bénéfice du Polyimide, nous avons étudi¢ par simulation numérique
I’évolution de la différence de température entre les jonctions chaudes et froides AT, et le
pourcentage de flux thermique total perdu a travers les bossages dans le cas des configurations
UTEG a 2 et 5 membranes, et ce en fonction de I’épaisseur de Polyimide. Les résultats sont
donnés sur la Figure 2.23.
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Figure 2.23 : (a) Evolution de la différence de température entre les jonctions chaudes et froides
AT,y et (b) Pourcentage de flux perdu dans les bossages (Aposs ~ 1.2 mm?) dans le cas des
configurations uTEG a 2 et 5 membranes et ce en fonction de l’épaisseur de Polyimide. Pour ce
calcul une puissance thermique de 1 W est injectée dans la surface du concentrateur et la
température du puits thermique T, est fixée a 298.15 K.
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Pour les u'TEGs composés de grandes membranes, la résistance thermique du pTEG est plus
¢levée que pour ceux constitués de petites membranes et de ce fait, a épaisseur de Polyimide
donnée, le flux perdu a travers les bossages ¢poss €St plus important pour un uTEG a 2
membranes que pour un WTEG a 5 membranes. Les modélisations montrent que dans le cas
d’un pTEG a 2 membranes, une augmentation de I’épaisseur du Polyimide est bénéfique : pour
une épaisseur variant de 5 a 30 pm on obtient une réduction des pertes thermiques latérales :
elles passent de 52 % a 42 %. Ceci entraine une augmentation de AT de 61 K a 68 K, soit,
comme la puissance €lectrique générée Py, q, (cf. €quation (2.41)) varie comme le carré de AT,
une amélioration potentielle de Py, d’un facteur 1,24. Par contre, pour le pTEG a 5
membranes qui présente une plus petite longueur de membranes, le flux thermique perdu via
les bossages a beau étre moindre, ceci ne contrebalance pas le fait que la résistance thermique
du uTEG est davantage impactée par 1’épaisseur du Polyimide ce qui résulte en une légere
augmentation de ATy qui passe de 59 a 61 K lorsque I’épaisseur de Polyimide augmente de 5

a 30 um, d’ou une légere augmentation potentielle de P,,,, d’un facteur 1.07.

Les résultats de la Figure 2.23 montrent que I’effet de 1’augmentation de ’épaisseur du
Polyimide n’est pas intéressante pour toutes les configurations de module. De plus, la nature du
Polyimide et les techniques utilisées de dépot a la tournette ne permettent pas 1’obtention de
couches d’épaisseur supérieure a 20 pum. Par ailleurs une épaisseur de Polyimide trop
importante peut entrainer une augmentation des contraintes et compromettre la stabilité
mécanique de I’ensemble des structures suspendues. Typiquement, le Polyimide HD 4110®
utilisé permet des dépots d’épaisseurs comprise entre 10 et 15 um.

Une solution supplémentaire permettant de réduire les pertes latérales a travers les
bossages consiste a utiliser un procédé de gravure électrochimique appelé anodisation pour
nanostructurer localement le Silicium constituant les bossages et réduire drastiquement la
conductivité thermique a leur niveau. Cette technique efficace permet d’obtenir du Silicium
mésoporeux (SiP) dont les nanostructures solides peuvent étre spongieuses ou colonnaires avec
des nano-pores fortement interconnectés. Le libre parcours moyen des phonons est fortement
impacté par ces structurations poreuses ce qui confére au SiP une conductivité thermique trés
faible : on passe de Ag; ~ 140 W.m' . K!' a Ag;p ~ 2 W.m' . K'!. Cependant, la baisse de la
conductivité thermique liée a la nanostructuration des bossages s’accompagne d’une
fragilisation importante de la structure a ces endroits. Les techniques développées dans 1’équipe
permettent d’anodiser localement le Silicium sur des épaisseurs pouvant atteindre 150 & 200
um. De nombreuses études ont été nécessaires pour élaborer et stabiliser les couches de Silicium
mésoporeux par traitement thermique (oxydation) et trouver un compromis intéressant entre
des propriétés mécaniques autorisant la réalisation de structures épaisses et une thermique
améliorée de ces couches (Agip oxyqs ~ 1 W.m™ K™) [125], [126].

Les Figure 2.24.a et Figure 2.24.b donnent les résultats de simulations pour respectivement
la différence de température entre les jonctions chaudes et froides AT,f et le pourcentage de
flux perdus a travers les bossages pour les configurations de pTEG a 2 et 5 membranes, et ce
en fonction de I’épaisseur des bossages anodisés et oxydés (bossages en Silicium poreux
oxydé). Pour ce calcul I’épaisseur de Polyimide est prise égale a 12 um (valeur expérimentale
typique). Ces résultats montrent que les performances des pPTEGs s’améliorent avec
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Figure 2.24 : (a) Evolution de la différence de température ATy et (b) Pourcentage de flux perdu
dans les bossages (Aposs ~ 1.2 mm?) dans le cas des configurations uTEG a 2 et 5 membranes et ce

en fonction de ’épaisseur du Si poreux anodisés dans les bossages (puissance thermique injectée de
1w).

I’augmentation de 1’épaisseur de poreux anodis¢ dans les piliers de bossages, pour toutes les
configurations de unTEG (ie quel que soit le nombre de membrane). Les pertes dans les bossages
qui sont d’environ respectivement 50 % et 19.5 % pour les pTEGs a 2 membranes et a 5
membranes lorsque les bossages ne sont pas anodisés, se réduisent d’un tiers a un quart, a
respectivement 32 % et 14.5 % lorsqu’il y a 150 pm de SiP dans les bossages (cf. Figure 2.24.b).
Comme dans la partie précédente, la résistance thermique du pTEG étant beaucoup plus élevée
dans le cas du pTEG 2 membranes, la dissipation de chaleur a travers les bossages y est plus
importante que dans le cas du pyTEG a 5 membranes, et ce quelle que soit 1’épaisseur de bossage
anodisée. Du point de vue thermique, cela se traduit par une augmentation des gradients
thermiques entre les jonctions d’un facteur 1,2 et 1,07 respectivement pour le pTEG a 2
membranes et le U”TEG a 5 membranes (cf. Figure 2.24.a) : AT, passe de 67 a 80.5 K et de
60.5 a 65 K. La puissance de sortie générée P, , est augmentée de 44,4 % et de 15.4 %
respectivement pour les uTEG a 2 et 5 membranes.

La réduction des pertes thermique a travers les pTEGs liée a I’anodisation des bossages est
plus efficace que le seul ajustement via 1’épaisseur du Polyimide. Cette méthode offre la
possibilité d’améliorer significativement les performances de nos ¢y TEGs. Malheureusement les
échéances liées a la thése ne nous ont pas permis de finaliser la fabrication des concentrateurs
avec bossages en SiP. Les études d’amélioration liées a la porosification des bossages feront
I’objet de travaux ultérieurs.

2.2.3 Performances des pTEGs optimisés

En tenant compte des résultats de I’optimisation décrits dans les paragraphes qui précédent,
nous présentons dans cette partie les performances de pTEGs optimisés constitué de 2, 3, 4 et
5 membranes. Cette performance peut se résumer par les trois grandeurs suivantes: 1) la densité
de puissance électrique maximale P,,, (mW/cm?) qui présente la puissance électrique
maximale générée par le UTEG par unité de surface; 2) Le facteur d’efficacité en température
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Figure 2.25 : (a) et (c) Evolutions de la différence de température entre la surface du concentrateur
et le puits thermique AT ¢p, dans 2 cas de figure (voir texte); (b) et (d) Evolutions de la densité de
puissance électrique maximale P, dans le cas des configurations uTEG de 2 a 5 membranes, et
ce en fonction de la puissance thermique ¢, injectée dans la surface du concentrateur.

F. (uW.cm2.K?) qui permet d’évaluer la qualit¢ d’'un pTEG sans prendre en compte sa

résistance thermique; et 3) La résistance thermique du générateur Rﬁ?EG (K/W) qui représente

le différentiel de température généré entre les deux faces d’un pTEG pour un flux thermique
donné. Nous rappelons ici les expressions de ces trois grandeurs dans le cas de nos uTEGs :

P VZ N¢ a%‘CATCZf
e 4'RintAuTEG 4'RintAuTEG
_ :Pmax _ NSZQTZ"CATCZf
F, =

R

5 = 2
AT¢p 4‘RintAuTEG (Tcon - Tp)

th _ ATCP _ (Tcon - Tp)

TEG —
g bo

bo

(2.46)

(2.47)

(2.48)

avec ATcp, la différence de température entre la surface de concentrateur et le puits thermique,
¢y est le flux thermique injecté dans le pyTEG (en W).
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Les Figure 2.25.a et Figure 2.25.b donnent les évolutions respectives de la différence de
température entre la surface du concentrateur et le puits thermique ATqp et de la densité de
puissance €lectrique maximale Py, , générées dans le cas des meilleures configurations pTEGs
constituées de 2 jusqu’a 5 membranes (ie avec des épaisseurs des thermoéléments a leur valeur
optimale e,y timum, cf. Figure 2.18), et ce en fonction de la puissance thermique ¢, injectée

dans la surface de concentrateur. AT¢p varie linéairement avec ¢ et Py, 4, de fagon quadratique.
La résistance thermique Rﬁ’}EG et le facteur d'efficacité F, peuvent étre déduits a partir de ATqp

et Py : 1ls sont invariants avec ¢py; Rﬁ’}EG est la pente de la premiére courbe tandis que F, est

la courbure de la seconde évolution, Py, (dg). Leurs valeurs sont données graphiquement.

Les résultats de la Figure 2.25.b montrent que, sie = €,ptimum, les meilleures performances
sont obtenues avec des modules constitués de 2 et 3 membranes, avec une densité de puissance
électrique maximale qui peut atteindre 2 mW/cm? pour une puissance thermique injecté de IW.
Ceci se traduit par un facteur d’efficacité de 0.19 pW.cm2.K? et de 0.17 pW.cm2K?
respectivement pour le pTEG a 3 membranes et le p TEG 2 membranes.

Par ailleurs, nous avons aussi évalué les performances des pPTEGs dans le cas de ’emploi
d’épaisseurs des thermoéléments plus réalistes avec la technologie CMOS. A titre d’exemple,
pour une épaisseur de 0.5 pm (pour chaque thermoélément), nous avons calculé sur les Figure
2.25.c et Figure 2.25.d la différence de température ATcp et la densité de puissance électrique
maximale P,,, en fonction de la puissance thermique injectée dans concentrateur. Nous
constatons cette fois-ci une augmentation prévisible de la résistance thermique, quel que soit le
nombre de membrane dans les modules (elles ont quasiment doublé par rapport aux cas e =
€optimum - €lle sont comprises entre 120 et 197 K/W). Ceci est di a la diminution de I’épaisseur
des thermoéléments. Par ailleurs, nous pouvons aussi remarquer des diminutions de la densité
de puissance, Py, €t du facteur d’efficacité Fe. Les meilleures performances sont obtenues
avec le uTEG constitué de 4 membranes avec une densité de puissance électrique maximale
d’environ ~ 1.5 mW/cm? et un facteur d’efficacité 0.069 pW.cm2.K? (pour une puissance
thermique injectée de 1 W). Le meilleur facteur d’efficacité est toujours pour le module ayant
le plus de membranes (ici 0.094 uW.cm?.K->pour le uTEG a 5 membranes).

Ces estimations numériques montrent clairement une amélioration significative des
performances de notre nouveau pTEG a piste périodiquement repliée par rapport a celles de la
premicre génération. De plus, la résistance thermique du pTEG et le facteur d’efficacité obtenus
permettent de positionner notre pTEG 2"¢ génération parmi les meilleurs uTEGs intégrant des
matériaux TE compatibles avec la technologie CMOS (cf. tableau 1.8, chapitre 1).

Conclusion

Ce chapitre a permis de définir un modéle numérique du uTEG 2™ génération développé a
I’IEMN et qui intégre une nouvelle structure de thermopile tout-métal. Certaines hypotheses du
modele numérique, dont la notion de couche équivalente, ont été validées a I’aide d’un mod¢le
analytique 1D qui a permis de calculer la distribution de température le long des membranes.
Les résultats ont montré une bonne concordance entre les solutions numériques et analytiques.
Par la suite, nous avons étudi¢ I’optimisation de certaines dimensions géométriques ayant un
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impact significatif sur les performances du pTEG. De plus, nous avons montré que la réduction
des pertes thermiques latérales a travers les bossages permettait une meilleure canalisation du
flux de chaleur incident qui permet une amélioration notable de la différence de température
entre les jonctions chaudes et froides de la thermopile et par conséquent de la densité de
puissance générée par le uTEG.

Nous avons montré¢ a 1’aide de nos modélisations numériques que les meilleures
configurations de pnTEG sont obtenues avec des modules constitués de 2 jusqu’a 5 membranes
en fonction de 1’épaisseur des thermoéléments. Les résultats obtenus avec nos simulations
montrent une amélioration significative des performances de nos nouvelles configurations de
UTEG comparés a ceux de la premicre génération.

Dans la suite du travail, nous présentons les développements technologiques mis en ceuvre
pour la fabrication de ces nouveaux PTEGs dont le dimensionnement s’appuie sur les
modélisations décrites dans cette partie.
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Chapitre3  Reéalisation technologique des micro-
générateurs thermoélectriques

Introduction

L’étude numérique des performances des pfTEGs décrite dans le chapitre précédent, a permis
d’identifier les configurations de modules qui présentent le maximum de puissance de sortie et
qui ont été retenues pour €tre fabriquées en centrale de technologie. Une nouvelle série de
masques optiques a été dessinée a I’aide du logiciel Clewin et fabriquée sur quartz (compatible
avec la photolithographie UV 365nm) pour la mise en ceuvre technologique de la nouvelle
topologie de WTEG développée dans ce travail. Les nTEGs sont réalisés sur substrats
de Silicium selon des procédés de fabrications compatibles avec la technologie CMOS
(Complementary Metal Oxide Semiconductor). Leur fabrication nécessite de processer deux
wafers de Silicium, assemblés ensuite a la derni¢re étape technologique. Cinq niveaux de
masquages sont nécessaires pour la fabrication des thermopiles réalisées sur membranes
suspendues (wafer 1) et trois autres pour la fabrication des concentrateurs (wafer 2). La
fabrication des différentes parties constituant chaque élément des pTEGs ne nécessite qu’une
résolution de trait de quelques micrometres. L utilisation de la lithographie optique, moins
couteuse que la lithographie ¢électronique suffira pour la précision des alignements utiles et la
fabrication des différents motifs des modules.

Dans ce chapitre, nous nous proposons de décrire I’ensemble des étapes technologiques
nécessaires a la réalisation des PWTEGs. Les deux parties du module (la thermopile sur
membranes suspendues et le concentrateur) sont réalisées par lots de plusieurs, chacun sur un
wafer Si processé séparément. Une vue schématique de 1’ensemble du processus de fabrication
est résumée sur la Figure 3.1 pour la réalisation des membranes suspendues d’un module, et sur
la Figure 3.2 pour la fabrication d’un concentrateur. Les membranes suspendues sont réalisées
sur un substrat Si d’orientation cristalline (100), de 3-pouces de diamétre et de 380pm
d’épaisseur et poli double faces. L’utilisation d’un four LPCVD (Low Pressure Chemical Vapor
Deposition) permet de déposer sur les deux faces du wafer une couche de SiO2 (de 800 nm) par
oxydation thermique, suivi d’un dépot de SixNy (600 nm) (cf. Figure 3.1.b). Les épaisseurs des
couches SiO2 et SixNy sont ajustées pour, d’une part, compenser leurs contraintes respectives et
permettre le maintien mécanique de la membrane en face avant, et d’autre part, servira de
masque physique en face arriere lors de la gravure du substrat Silicium pour libérer des zones
a membrane. Les pistes de Chromel (NiooCri0) qui représentent le premier matériau TE, sont
ensuite réalisées par dépot en pulvérisation cathodique (Figure 3.1.c) et gravées chimiquement
pour définir le motif. Une fine couche de SiO: est ensuite déposée par la technique PECVD
(Plasma Enhanced Chemical Vapor Deposition) a 300°C. Celle-ci permet d’isoler
¢lectriquement une partie des pistes de Chromel tout en laissant quelques ouvertures ou sera
assuré une continuité électrique série avec le second dépdt de thermoéléments (cf. Figure 3.1.d).
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(a) Substrat de Si (100) (b) Croissance de la bicouche SiO»/SixNy sur
les deux faces du substrat

(c) Dépot et structuration du premier (d) Mise en ceuvre de la couche d’isolation
matériau TE NigyCrio SiO;

(e) Métallisation des contacts par une couche (f) Dépot et structuration du second matériau
d’Or TE Cu55Ni45

(g) Passivation de la thermopile par une (h) Ouverture des membranes par la face
couche de Polyimide arriére par une gravure profonde de Si

si [] sio, [ si,N, [ Nig,Cry (1 matériau TE) Au [l CussNiys (27 matériau TE) Polyimide

Figure 3.1 : Process de fabrication d 'une thermopile sur membranes suspendues (1 wafer).
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Une couche intermédiaire d’or, déposée par évaporation, est utilisée au niveau des contacts
entre les thermoéléments (cf. Figure 3.1.e), afin d’assurer un bon contact électrique entre les
jonctions des thermoéléments. Les pistes de Constantan (CussNiss), qui représentent le second
thermoélément, sont déposées ensuite par pulvérisation cathodique comme illustré sur la Figure
3.1.f. Une couche épaisse de Polyimide (~12 um) est ensuite déposée a la tournette et
polymérisée par traitement thermique afin de passiver et isoler électriquement la thermopile du

(a) Substrat de Si (100) (b) Croissance de SiO; sur les deux faces du
wafer par LPCVD

o e

(c) Réalisation de la résistance chauffante en  (d) Création des piliers et bossages sur la face
Or sur la face avant du wafer arriére du wafer par la gravure DRIE

<

(e) Image finale du pTEG aprés ’assemblage du concentrateur et les membranes suspendues

Figure 3.2 : (a)-(d) Etapes de fabrication du concentrateur (2" wafer); (e) Schéma final du uTEG
apres 'assemblage.
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substrat concentrateur. Le Polyimide utilis¢ (HD 4110®) présente le grand avantage d’étre un
polymeére photosensible qui permet d’étre ouvert au niveau des plots de contacts de la
thermopile par photolithographie avant sa polymérisation. Enfin, la derniére étape consiste a
libérer les membranes suspendues par gravure profonde du Si par la face arriére, comme le
montre la Figure 3.1.h.

La seconde partie du module, qui constitue le concentrateur, est réalisée a partie d’un wafer
Si de méme nature que celui utilisé pour les membranes suspendues. Une couche d’oxyde
thermique de 2 um est tout d’abord réalisée par LPCVD sur les deux faces du wafer (cf. Figure
3.2.b). Cette couche est utilisée comme masque physique sur la face arriére pour la gravure
profonde du Si afin de réaliser les piliers concentrateurs et les bossages de maintien mécanique.
L’¢étape suivante consiste a réaliser sur la face avant du concentrateur une résistance chauffante
métallique par évaporation (bicouche Ti/Au). Celle-ci est fabriquée sous forme de serpentin
recouvrant I’intégralité du concentrateur pour garantir I’injection d’une densité de puissance
chauffante uniforme dans le module, comme illustrée sur la Figure 3.2.c. Enfin, la derniére
étape consiste en une double gravure profonde de Si permettant de former les piliers et les
bossages sur la face arriere du wafer, et le concentrateur en marche d’escalier (cf. Figure 3.2.d).

Ces différentes étapes technologiques seront abordées en détail dans la suite de ce chapitre
de these. La Figure 3.2.e représente le p TEG complet apres assemblage du concentrateur sur la
thermopile. Compte tenu de la surface choisie pour chaque module (~1/3 cm?) il sera possible
de loger 44 modules par wafer de 3-pouces (auxquels seront ajoutés quelques motifs test pour
la caractérisation de la conductivité €lectrique et du pouvoir thermoélectrique).

3.1 Réalisation de la bicouche SiO,/SixNy par LPCVD

3.1.1 Préparation des substrats de Silicium

L’utilisation de wafer de Silicium nécessite de nombreuses précautions pour garantir la
réussite des différentes étapes de fabrication. De manicre générale, le Silicium est fortement
réactif et il est parfois difficile d’avoir des surfaces propres et sans contamination. L’opération
de nettoyage est déterminante pour obtenir des caractéristiques stables et qui garantissent la
reproductibilité des process technologiques. Les contaminations sur les surfaces des wafers
peuvent étre présentes sous différentes formes : polymeéres photorésistants, impuretés, oxydes
natifs formés lorsque les wafers sont exposés a 1’air [127]. La procédure de nettoyage permet
ainsi d’¢liminer les contaminations et conditionne 1’adhérence des couches déposées
ultérieurement.

La premicre étape de nettoyage consiste a plonger les substrats Si dans un mélange d’acide
sulfurique H2SO4 et d’eau oxygéné H202 (concentration 1:2) connu sous le nom de mélange
« Piranha ». Ce mélange extrémement réactif avec le Silicium (réaction exothermique pouvant
¢lever la température de la solution au-dela de 100 °C) permet d’oxyder sa surface piégeant
ainsi les nombreuses contaminations de surface pour produire des espéces solubles [127]. Apres
un ringage minutieux dans 1’eau désionisée, le substrat est ensuite immergé dans une autre
solution a base d’acide fluoridrique (HF) dilu¢ a 1% afin de désoxyder la surface du substrat et
¢liminer les contaminations. La derniére étape consiste a rincer longuement le substrat sous un
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flux abondant d’eau désionisée puis a le sécher sous un flux d’azote. Ces étapes de nettoyages
sont primordiales pour assurer la réussite des étapes suivantes.

3.1.2 Croissance de SiO: par oxydation thermique

La premicre étape du dépdt de la bicouche SiO2/SixNy consiste en la croissance par la
technique LPCVD (Low Pressure Chemical Vapor Deposition) d’une couche d’oxyde de Si
humide Si02 de 800 nm sur les deux faces du substrat a I’aide d’un réacteur TEMPRESS® dont
nous disposons au laboratoire (Figure 3.3). Le réacteur est constitué¢ de trois fours tubulaires
horizontaux en quartz a parois chaudes chauffées par des résistances chauffantes. Le premier
four est utilisé pour la croissance de la couche de SiO2 soit par voie seche ou par voie humide.
Dans le premier cas, a température controlée (1100 °C), seul Ioxygeéne (O2) introduit dans
I’enceinte du four réagit avec la surface du Si pour former du SiO2. Dans le deuxiéme cas, ou
I’oxydation est dite humide, on substitue 1’oxygeéne sec par de la vapeur d’eau pour former le
S102 a la surface du Si, selon la réaction chimique d’oxydation suivante :

Si (solide) + 2H20 (vapeur) — SiO: (solide) + 2H2 (gaz)

L’oxydation humique, plus rapide que I’oxydation séche, permet la croissance de couches
de SiO2 plus épaisse. De maniere générale, la vitesse de croissance et la qualité de la couche
dépendent de plusieurs parametres tels que : la température de croissance, la pression totale des
gaz présents dans 1’enceinte, ainsi que les débits massiques des espéces réactives (O2 et Ha).
Les paramétres de croissance présentés dans le Tableau 3.1 permettent I’obtention d’une couche
de Si0O:2 dense et faiblement contrainte en tension d’environ 800 nm [129].

(b)

PRESSURE
SENSOR

QUARTZ REACTOR
Tuse
B s oo oess 7 T
Rz

/A EXHAUST
/ PUMP

WAFER
BOAT

3 ZONE RESISTANCE FURNACE
GAS INLET

Figure 3.3 : Photographie d’un four TEMPRESS® LPCVD disponible a I'IEMN (a) et son schéma
synoptique (b) [128].

Débit de Débit de  Pression Température Temps Vitesse de croissance
0; (slm) H; (sim)  (mTorr) (°cO) (min) (nm/min)

1.5 2.5 100 1100 100 8

Tableau 3.1 : Exemple de paramétres de croissance de SiO par voie humique dans un four
LPCVD.
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La technique LPCVD permet ’¢laboration de couches SiO2 de bonne qualité, et trés
homogenes et faiblement contrainte (avec les parametres choisis), méme si son principal
inconvénient soit que la vitesse de dépot est treés faible. D’un autre coté, ce procédé permet de
produire a grande échelle (jusqu’a 50 wafers simultanément introduits dans le four) ce qui réduit
considérablement le colit de fabrication.

3.1.3 Croissance du SixNy

Une couche de Nitrure de Silicium non-steechiométrique SixNy est déposée sur la couche de
SiO2 par la technique LPCVD dans un four TEMPRESS® a lampes halogénes identiques a celui
utilisé pour la croissance de SiO2. Le dépdt de SixNy est effectué a partir d’une réaction
chimique entre le dichlorosilane (SiH2Cl2) et I’ammoniaque (NH3) a une température de 800°C.
Une exemple de réaction de synthése de nitrure de Silicium steechiométrique est la
suivante [130] :

3SiH2Cl2 + 7NH3 — Si3N4 + 6Hz + 3HCI1 + 3NH4Cl

La vitesse de dépot de SixNy est gouvernée par les débits massiques des gaz réactif SiH2Cl2
et NHs, et aussi de la température du four. Le Tableau 3.2 résume les parameétres de dépdot
permettant d’obtenir une couche de SixNy non-steechiométrique de 600 nm.

Débit de SiH,Cl, Débit de Pression Température Temps Vitesse de
(slm) NH; (slm) (mTorr) ©0) (min) dépot (nm/s)

20 10 100 800 260 23

Tableau 3.2 : Exemple de paramétres de dépot de nitrure de Silicium non-steechiométrique (a
faible contrainte) par LPCVD.

Les couches obtenues par la technique LPCVD présentent généralement des gradients de
contraintes mécaniques résiduelles dans 1’épaisseur des couches issues de leur élaboration
[131]. Ces contraintes doivent étre minimisées dans le cas de notre pTEG afin d’assurer la
bonne tenue mécanique des membranes suspendues. Des études antérieures menées dans notre
équipe ont montré que I’'utilisation d’une bicouche composée de 800nm SiO2 et de 600 nm
SixNy permet de minimiser ces contraintes [111]. En effet, la contrainte en tension de SixNy
compense celle en compression du SiO2 et la bicouche présente une contrainte résultante en
tension inférieure a 50 Mpa.

3.2 Fabrication des thermopiles

La nouvelle thermopile développée dans ce travail nécessite la mise en ceuvre de 4 niveaux
de masquage : 1) Réalisation des pistes du premier thermoélément, 2) Mise en ceuvre de la
couche d’isolation entre les thermoéléments, 3) Métallisation des contacts au niveau des
jonctions électriques et 4) dépdt et structuration du second thermoélément. Chacune de ces
¢tapes est critique et il est primordial de parfaitement les controler. Les thermoéléments
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constituant la thermopile, Chromel (NiooCrio) et Constantan (CussNi4s), sont des alliages
métalliques a base des métaux réfractaires qui se déposent généralement par pulvérisation
cathodique [132]. Contrairement a 1’évaporation, la pulvérisation préserve la steechiométrie de
la cible grace au mécanisme de bombardement ionique utilisé. Ceci entraine une steechiométrie
constante des couches déposées a la surface de 1’échantillon. C’est pour cette raison que nous
avons fait le choix d’utiliser cette technique de dépdt pour la fabrication des thermoéléments.

Les premiers essais nous ont permis de constater que le dépot de Chromel par pulvérisation
est tres isotrope, et donc inadapté pour la technique d’enlévement sélectif par lift-off des zones
de dépot inutiles pour définir les pistes. Nous avons donc choisi de réaliser ces pistes de
Chromel par gravure chimique : le matériau est d’abord déposé en pleine plaque et ensuite gravé
pour réaliser les premiers thermoéléments. Par contre, dans le cas des dépots de Constantan
effectués par pulvérisation, les premiers essais ont montré une plus grande anisotropie de dépot
avec une directivité qui autorise la technique de Lift-off avec I’utilisation des résines traitées au
préalable pour obtenir des profils « casquettes ».

3.2.1 Réalisation des pistes du 1¢" thermoélément en Chromel

3.2.1.1 Pulvérisation cathodique du Chromel

Le Chromel est déposé sur la bicouche SiO2/SixNy par la pulvérisation cathodique assistée
par magnétron, a 1’aide d’un bati multi-cibles « Alliance Concept Dp 650 » disponible au
laboratoire (Figure 3.4). Dans cette technique, la surface de la cible de Chromel est soumise a
un bombardement de particules énergétiques crées a partir de I’Argon qui est introduit dans
I’enceinte de dépot ou est maintenu un vide poussé. Un plasma d’Argon est ensuite créé par
application d’une tension ¢€lectrique entre les électrodes placées dans I’enceinte en utilisant un
générateur DC ou un générateur RF (fréquence 13.56 MHz). Les ions d’Argon générés dans la

(a) (b)
Anode A
Chambre v Entrée
avide ™ d'’Argon
Substrat—"
Plasma
Pompage 4—
Cible — Cathode
S .
magnétron

| Alimentation DC ou RF |

Figure 3.4 : (a) Photographie du bati de pulvérisation cathodique disponible dans la salle blanche
de I’'IEMN et (b) son schéma synoptique.
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décharge sont accélérés et bombardent la cathode sur laquelle est disposée la cible lui arrachant
les especes pulvérisées. Ces derniéres iront former la couche mince déposée sur le substrat.

La vitesse de dépot par pulvérisation dépend de la nature des atomes €jectés de la cible et de
leur énergie moyenne qui est directement li¢e a la tension de polarisation ou a la puissance du
générateur. En effet, une puissance trés importante permet d’atteindre des vitesses de dépot
¢levées. En revanche, un bombardement ionique trop intense peut entrainer un échauffement
du substrat et de la cible et impacter la qualité des dépdts. Des essais effectués sur les cibles de
Chromel et Constantan nous ont permis de constater que la vitesse de dépot dépend aussi du
type de cathode magnétron utilisée (DC ou RF). En effet, pour un méme débit d’argon et une
méme puissance, la vitesse de dépot d’ une couche déposée par une cathode magnétron DC est
presque deux fois supérieure a celle d’une couche déposée par une cathode magnétron RF.

La microstructure (colonnaire) des couches obtenues par pulvérisation cathodique dépend
du débit d’argon, de la pression de 1’enceinte et de la température du support sur lequel est
monté le substrat. Des essais d’optimisation et de caractérisation ont été nécessaires pour
trouver les conditions de dépdt optimales (ils seront résumés dans le chapitre 4). Nous avons
aussi constaté que des recuits thermiques rapides (RTA) a haute température post-dépot
permettent une amélioration significative des propriétés TE (Seebeck) des couches de NiooCrio
déposées a température ambiante si on recuit des échantillons de surface limitée, sinon il se
produit une délamination des couches rapidement apres recuit. Les conductivités électriques
sont également améliorées apres recuit RTA. Le Tableau 3.3 résume les parametres utilisés
pour un dépo6t d’une couche de NigoCrio de 150 nm a température ambiante.

Source Débit d’Argon Pression Tension Puissance Temps Vitesse de
(sccm) (mTorr) 0%) W) (min) dépot (nm/s)
RF 40 6 240 150 5 05

Tableau 3.3 : Exemple de paramétres de dépot du Chromel par pulvérisation cathodique.

Il est a noter qu’une gravure plasma d’Argon de quelques secondes suivie d’un dépot d’une
couche d’accroche tres fine en Titane (Ti) d’une dizaine de nm est nécessaire, avant le dépot de
NigoCrio, pour garantir une bonne adhérence sur la bicouche SiO2/SixNy.

3.2.1.2 Gravure des pistes de Chromel

La réalisation des pistes de NigoCrio peut étre effectuée a I’aide d’une gravure physique par
voie seche ou par une gravure chimique par voie humide. Dans le cadre de notre étude, nous
avons opté pour une gravure chimique vue la simplicité de la mise en place expérimentale et un
faible cofit de fabrication. En revanche, I’isotropie de la gravure chimique peut conduire a des
phénomeénes de sous gravure qu’il faut minimiser en contrdlant la cinétique de gravure.

La Figure 3.5 montre un apergu d’une zone limitée a un module du masque optique utilisé
pour dégager les pistes TEs a partir du dépot de NisoCrio. Plusieurs modules (44 exactement)
seront processés en paralléle sur un wafer 3-pouces. Un traitement lithographique a 1’aide de la
résine optique positive MicroChemicals AZ1518® permet de transférer les motifs désirés sur le
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Figure 3.5 : lllustration d 'un motif du masque optique utilisé pour la réalisation des pistes du
premier thermoélément NiogCrg pour un futur module a 5 membranes.

substrat avec une résolution de 1’ordre du micron. Une couche de promoteur d’adhérence
MicroChemicals HMDS est d’abord déposée uniformément a la tournette (« spin coating ») sur
le dépdt de NiooCrio, suivi d’un dépdt de la résine AZ1518 selon les parametres de
centrifugation donnés dans le Tableau 3.4. Ensuite, un traitement thermique sur une plaque
chauffante maintenue a 110 °C pendant 1 min permet un durcissement de la résine ainsi que
I’évaporation des solvants restants.

Vitesse de Accélération Temps Epaisseur de la
rotation (rpm) (rpm/s) (s) résine (um)
2500 3000 12 1.6

Tableau 3.4 : Parametres de centrifugation de la résine AZ1518.

L’étape suivante consiste a ‘ouvrir’ (éliminer) sélectivement la résine par photolithographie
optique UV pour accéder aux zones de NiooCrio a graver. Pour ce faire, la résine est insolée a
travers le masque par exposition a une lumic¢re UV (A =365 nm) avec une densité de puissance
d’insolation de 10 mW/cm? pendant 2.4 s. Cela entraine une rupture des liaisons moléculaires
de la résine « positive » aux endroits ou elle est exposée (endroits du masque qui ne portent pas
les motifs faits de Chrome). La résine doit €tre en contact avec le masque pendant 1’insolation
afin d’éviter les phénomenes de diffraction du faisceau optique incident qui peuvent entrainer
une mauvaise résolution des motifs. La résine est ensuite révélée en utilisant une solution de
développeur MIF 726 pur pendant 70 secondes suivi d’un ringage a 1’eau désionisée puis un
séchage sous ’azote.

Suite a ces étapes, la couche de NiooCrio en dehors des motifs protégés par la résine est
gravée par une voie chimique humide. Pour ce faire, un mélange d’acide chlorhydrique (HCI)
et d’acide nitrique (HNOs3), connue sous le nom d’« eau régale », est utilisé pour graver le
NigoCrio et réaliser les pistes TE. Les premiers essais ont été effectués en mélangent 300 ml de
HCI + 100 ml de HNO3 (proportion 3:1) a température ambiante. L’échantillon est immergé
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Figure 3.6 : Photos prises au microscope optique : distance entre les motifs avant (a) et apres (b)
le nettoyage de la résine.

dans la solution et est controlé visuellement jusqu’a la gravure compléte de la couche de
NigoCrio. Le temps de gravure est d’environ 15 secondes pour la gravure d’environ 150 nm de
NigoCrio soit une vitesse de gravure d’environ 10 nm/s. Apres la gravure, 1’échantillon est rincé
a I’eau désionisée puis séché sous un flux d’azote. Il est a noter que I’eau régale ne permet pas
de graver la couche de Titane utilisée comme couche d’accroche pour le NigoCrio. Cette couche
d’au plus 20 nm est gravée dans une solution d’acide fluoridrique (HF) diluée a 1% pendant 9
secondes.

Une fois la gravure effectuée, une analyse a I’aide du microscope optique nous permet
d’évaluer la sous gravure due a la réaction chimique isotrope ; apres le nettoyage de la résine
nous avons pu constater que la distance entre les pistes de NigoCrio (interpiste) mesurée ne
correspondait pas a la distance du design sur le masque (5 pm). Cela est da a la sous gravure
latérale des pistes de NigooCrio comme le montre la Figure 3.6. Ce phénoméne de sous gravure
est critique pour 1’alignement du masque de 1’étape technologique suivante et a dii nécessiter
une optimisation de la gravure pour le minimiser.

(@ (b)

g

MM L2
Length : 1.66 pm)|

WM L1 — 1
Length : 507 pm

Figure 3.7 : Photos prises au microscope optique : distance entre les motifs avant (a) et apres (b) le
nettoyage de la résine, obtenus avec la solution d’attaque diluée a 50 %.
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Une premicre analyse a révélé que la solution de gravure chimique utilisée est trop réactive
et a entrainé une vitesse de gravure trop importante (600 nm/min) qui ne permet pas un bon
contrdle de la gravure. Nous avons procédé a de nombreux essais de gravure dans des solutions
diluées. La solution d’attaque initiale diluée a 50% dans 1’eau DI (150 ml de HCI + 50 ml de
HNO3 + 200 ml de H20) permet de réduire la vitesse de gravure et permettre un meilleur
controle de la sous-gravure. Avec la solution optimisée, la gravure se fait de manicre lente avec
un temps de gravure d’environ 1min et 43s pour graver la méme couche de NigoCrio (environ
150 nm). Ce qui correspond a une vitesse de gravure de 1.4 nm/s soit environ 7 fois inférieure
a celle obtenue avec la solution non diluée (10 nm/s). Apres vérification au microscope optique,
nous constatons que la solution diluée permet de réaliser la gravure avec une sous gravure tres
diminuée, comme illustré sur la Figure 3.7. La largeur des motifs sous gravés avec cette derniére
solution (environ 1.5 um) reste acceptable dans le cas de notre étude vue, d’une part, que cette
largeur est négligeable par rapport celles des motifs (largeurs des thermoéléments supérieures
a 100um), et d’autre part, les motifs d’alignements situés sur les masques optiques suivants
disposent d’une marge d’alignement de I’ordre du micron. Cette optimisation de la sous gravure
permet de minimiser les problémes d’alignement.

La Figure 3.8 donne une illustration des pistes thermoélectriques obtenues aprés enlévement
de la résine dans un bain d’acétone suivi d’un nettoyage dans 1’alcool isopropanol et d’un
séchage sous un flux d’azote. La sélectivité de gravure (définie par le rapport de la vitesse de
gravure du NigoCrio et celle du masque de résine) observée entre le NiooCrio et la résine est treés
importante. La résine n’avait quasiment pas été gravée avant nettoyage acétone. En revanche,

Length : 95.73 um
\Length : 196.46 pm|

L2
Length : 8,32 pm|

Figure 3.8 : Photo d’un wafer 3’ complet processé et zooms sur des thermopiles et thermoélements.
Images illustrant les pistes TEs obtenues apres la gravure chimique du NigCr .
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le caractére isotrope de la gravure engendre une vitesse de gravure latérale, dans les zones
protégées par la résine, d’environ 10 fois supérieure a celle de la couche dans le sens vertical.
Ce qui engendre une réduction des largeurs de pistes TE de 5% et de 2.5 % respectivement pour
des pistes de 100 um et 200 um (cf. Figure 3.8).

3.2.2 Mise en ceuvre de la couche d’isolation ¢électrique entre les
couches de thermoéléments superposées

3.2.2.1 Dépot de couche intermédiaire de SiO:

Comme expliqué dans les chapitres précédents, une partie des thermocouples est associée en
série (par rangée) et plusieurs rangées sont associées en paralléle pour réduire la résistance
¢lectrique globale de la thermopile. Tous les thermocouples sont associés thermiquement en
parall¢le. La nouvelle topologie proposée (en 2.5D, avec thermopile périodiquement repliée)
permet d’augmenter la densité d’intégration des thermocouples tout en maintenant des largeurs
de piste suffisantes garantissant des résistances électriques réduites. Cette nouvelle topologie
de la thermopile nécessite 1'utilisation d’une couche intermédiaire entre les thermoéléments
superposés les uns sur les autres pour les isoler électriquement. Une couche fine de SiO2 est
ainsi insérée entre les thermoéléments et ouverte au niveau des zones qui garantissent la
continuité ¢électrique entre les thermoéléments constituant I’ensemble des thermocouples. Pour
le dépot de cette couche de SiOz, nous utilisons la technique PECVD (Plasma Enhanced
Chemical Vapor Deposition) a 1’aide d’un bati « Oxford Plasmalab80Plus » disponible au
laboratoire (cf. Figure 3.9). Cette technique permet d’effectuer des dépots chimiques en phase
gazeuse assistés par plasma a des températures n’excédant pas les 300 °C, nettement inférieures
a celles utilisées dans la technique LPCVD (800 - 1100°C), ce qui est une condition obligée
pour notre process car les hautes températures de la LPCVD peuvent dégrader fortement la
qualité du Chromel que 1’on souhaite recouvrir. Les dépots de SiO2 obtenus par PECVD sont
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Figure 3.9 : Photographie du bdti de dépot par PECVD (a) et son synoptique (b) [133].
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de densité moindre que ceux en LPCVD, mais les propriétés de diélectrique isolant de ces
couches suffisent pour assurer 1’isolation électrique entre les différents matériaux. La couche
de SiO2 est obtenue a partir d’une réaction chimique de Silane (SiH4) et de Protoxyde d’azote
(N20) utilisés respectivement comme précurseurs de Si et d’oxygene. Le dépot se fait dans une
enceinte a vide apres I’introduction des gaz qui se décomposent dans une décharge créée a partir
d’une source de puissance RF (13.56 MHz) appliquée entre le porte substrat qui sert d’anode et
la cathode, selon la réaction chimique suivante :

SiH4 (gaz) + 2N20 (gaz) — SiOz2 (solide) + 2N2 (gaz) + 2Hz (gaz)

La vitesse de dépdt et la qualité des couches obtenues par la technique PECVD dépendent
généralement des débits des gaz, de la pression totale de I’enceinte et de la température du
substrat pendant le dépdt. Des études antérieures menées dans notre institut ont permis
d’optimiser les conditions de dépdt de SiO:2 afin d’obtenir des couches ayant une bonne rigidité
diélectrique (6 MV/cm). Les paramétres de dépdts résumés dans le Tableau 3.5, ont permis
d’obtenir une couche de SiO2 de 150 nm, épaisseur minimale choisie pour garantir le bon
recouvrement de marche entre les thermoéléments.

Débit de Débit de Pression  Puissance Température Vitesse de
SiH4 (sccm)  N>O (sccm) (Torr) RF (W) (°0) dépot (nm/s)
150 700 1 20 300 1.5

Tableau 3.5 : Parameétres de déepot PECVD de SiO..

Les vitesses de dépot de SiO2 par la technique PECVD sont environ 10 fois supérieures a
celles généralement obtenues par la croissance LPCVD (cf. Tableau 3.1). Cela présente 1’'un
des avantages de la technique PECVD par rapport a la croissance LPCVD. En revanche, les
couches obtenues par PECVD sont moins denses (voire poreuses) comparées a celles obtenues
par LPCVD. Néanmoins, la qualit¢ de ces couches PECVD est suffisante et la technique
nettement moins couteuse.

Apres le dépdt de SiO2, 1’étape suivante consiste a ouvrir cette couche au niveau des zones
de contacts entre les thermoéléments. Ces ouvertures sont effectuées, comme nous le verrons
dans la suite, par gravure ionique réactive.

3.2.2.2 Ouverture des contacts par gravure RIE

Pour accéder aux plots de contact de la thermopile, et aux zones des pistes de NigoCrio qui
seront en contact avec le second thermoélément (au niveau des jonctions), il est nécessaire de
graver la couche de SiO2. Pour ce faire, nous utilisons une gravure ionique réactive RIE
(Réactive Ion Etching) a I’aide d’un bati « Oxford Plasmalab 80 Plus » de méme famille que
celui utilisé pour le dépot de SiO2 par PECVD (cf. Figure 3.10). La gravure RIE est un procédé
de gravure physico-chimique par voie séche qui repose sur le bombardement ionique de la
surface de 1’échantillon a traiter par des especes plus ou moins réactives gazeuses sous forme
de plasma, généré par une décharge RF (13.56 MHz) entre deux ¢électrodes. Ce type de gravure
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Figure 3.10 : Photographie du bati de gravure RIE (a) et son synoptique (b) [134].

est généralement trés anisotrope (si les conditions de gravure sont judicieusement choisies), ce
qui permet de limiter les phénomeénes de sous gravure. La gravure de SiOz2 se fait généralement
soit a I’aide du gaz fluoré I’hexafluorure (SFs), soit par combinaison de plusieurs gaz fluorés :
par exemple association de tétrafluorure de Carbone (CFa4) et trifluorométhane (CHF3). Selon
la réactivité des gaz utilisés et les paramétres de gravure, telles que la pression ou la puissance,
la gravure peut étre plus ou moins physique ou chimique. Il a été observé, par exemple, que la
seule utilisation de SF¢ entraine une gravure beaucoup plus chimique (a faible puissance) et tres
isotrope pouvant accentuer considérablement les phénomeénes de sous gravure [109]. Pour les
gravures de SiO2, nous avons choisi d’utiliser un mélange de CF4/CHF3 qui permet aux
polymeres de faible volatilité de protéger les parois latérales des zones a graver en réduisant
ainsi les phénomeénes de sous gravure.

Avant de procéder a la gravure de SiO2, un masque comportant les motifs d’ouverture, dont
un exemple est donné sur la Figure 3.11, est réalisé avec de la résine AZ1518 avec un processus
de photolithographie similaire a celui décrit précédemment pour la gravure chimique des pistes
de NigoCrio (cf. paragraphe 3.2.1.2). L’échantillon est introduit dans 1’enceinte sous vide afin
de procéder a la gravure de la couche de SiO2. Un temps de gravure d’environ 3 minutes est
nécessaire pour graver les 150 nm de SiO2 selon les paramétres présentés dans le Tableau 3.6.

Débit de Débit de Pression Puissance Vitesse de
CF4 (sccm) CHF3; (scem) (mTorr) RF (W) gravure (nm/s)

40 40 50 180 0.83

Tableau 3.6 : Parametres de gravure RIE de la couche de SiO:.
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Figure 3.11 : lllustration d’'un motif du masque optique utilisé pour [’ouverture des contacts par
gravure RIE de SiO; (ici pour un futur module qui aura 5 membranes).
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Figure 3.12 : Photos prises au microscope optique illustrant les pistes TEs apres [’ouverture des
zones de contact par gravure RIE de SiO;.

La gravure est contrdlée par un systeme d’interférométrie permettant de détecter la fin de
gravure. Apres ouverture de la couche de SiO2, un nettoyage au plasma Oz, dans le méme bati,
permet d’enlever la résine brulée en surface par le bombardement ionique pendant la gravure
et aussi nettoyer les éventuels dépdts de particules de résine résiduelle pouvant dégrader les
contacts ¢lectriques. L’échantillon est ensuite plongé dans un bain de Remover SVC 14 chauffé
a 70°C pendant 30 min suivi d’un ringage a 1’acétone et a 1’alcool isopropanol et enfin séché
sous flux d’azote.

La Figure 3.12 montre une photo prise au microscope optique d’une piste de quelques
thermoéléments de NiooCrio avec la passivation SiO2 et I’ouverture de zones de contact. Il est
important de noter le role essentiel du nettoyage apres gravure qui est une étape critique pour
la qualité des contacts électriques entre le Chromel et le second thermoélément (Constantan)
qui viendra recouvrir le premier.
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3.2.2.3 Métallisation des contacts

Aprées I’ouverture des contacts, I’étape suivante consiste a métalliser les zones de contacts
¢lectriques avec une couche intermédiaire d’Or, pour minimiser la résistance de contact
¢lectrique entre les thermoéléments. Toute d’abord, I’utilisation d’un masque en résine avec un
profil « casquette » est nécessaire pour pouvoir recourir a la technique de « lift-off » (cf. Figure
3.13) et sélectionner les zones du wafer ou on souhaite effectuer les dépots. Ce processus est
plus compatible avec la technique de dépdt par évaporation (dépdt directif) qui est la plus
utilisée pour les dépots de métaux purs. Pour ce faire, une couche de résine AZ1518 est déposée
sur la surface du wafer, selon les mémes parameétres que ceux présentés dans le Tableau 3.4,
suivi d’un traitement particulier pour durcir en surface la résine et permettre 1’obtention d’un
profil en casquette. Un premier recuit sur plaque chauffante est effectué a 110°C pendant 1
minute et il est suivi d’un traitement de surface consistant a plonger le wafer dans de I’AZ MIF
326, pendant environ 35s, pour durcir en surface la résine. Une insolation sous UV 365 nm a
10 mW/cm? pendant 2.4 s a travers le méme masque physique en chrome/quartz est effectuée
et permet de casser les liaisons moléculaires de la résine au niveau des zones exposées situées
aux endroits des ouvertures du SiO2 (cf. Figure 3.11) permettant de transférer les motifs sur la
résine. Un deuxi¢me recuit a 110 °C pendant 1 min est nécessaire pour durcir la résine non
insolée. Enfin, la révélation est effectuée avec le produit révélateur AZ400 dilué dans 1’eau
désionisé (proportion 1:3) pendant 65 secondes suivi d’un ringage a 1’eau désionisée puis un
séchage sous 1’azote. Cette procédure permet d’obtenir une €paisseur de la résine de 1.6 pm
suffisante pour un dép6t d’environ 100 nm d’Au (la technique du lift-off nécessite avoir une
épaisseur de la résine au moins trois fois supérieures a I’épaisseur du métal a déposer).

(b)
Dépot (c)
(a) /N Dépot
e U e \
Substrat Substrat Substrat

Figure 3.13 : Technique de lift-off : (a) profil de résine en casquette ; (b) dépot métallique sur le
masque de résine ; (c) motif métallique obtenu apreés lifi-off.

Le wafer est ensuite chargé dans un bati d’évaporation au canon a électron « PLASSYS
MEB 550 S » (cf. Figure 3.14.a). Pour obtenir une meilleure accroche de I’or, il est nécessaire
d’effectuer un léger plasma d’Argon de quelques secondes suivi d’un dép6t d’une couche
d’accroche trés fine en Ti de quelques dizaines de nm avant la métallisation. Le principe
d’évaporation au canon a €lectrons consiste a chauffer et a évaporer un métal placé dans un
creuset a I’aide d’un canon a €lectrons dont le faisceau est dévié par un champ magnétique (voir
Figure 3.14.b). Une partie des especes sont évaporées et transportées vers la surface du substrat
en formant une couche mince. Ce processus se déroule dans une chambre sous un vide trés
poussé de I’ordre de 10® mTorr. Le dépot de la couche d’or de 100 nm nécessite un temps de
dépot d’environ 1min 30s, soit une vitesse de dépot d’environ 0.8 nm/s.
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Figure 3.14 : Photographie du bati d’évaporation par canon a électron (a) et synoptique d’un
procédeé de dépot par évaporation (b).

Apres le dépot de la couche d’or sur tout le wafer, la technique de lift-off est réalisée en
enlevant le métal Au déposé sur la résine par dissolution de celle-ci dans un bain de Remover
SVC 14 chauffé a 70°C pendant environ 1h30min. L.’échantillon est ensuite rincé dans 1’acétone
et I’alcool isopropanol puis séché sous un flux d’azote.

3.2.3 Fabrication des pistes du 2"! thermoéléments en Constantan

La derniere étape de la fabrication des thermopiles consiste a réaliser les pistes de constantan
(CussNiss) représentant le second thermoélément. Les essais de dépot de CussNiss par
pulvérisation cathodique ont montré la compatibilité de ce dernier avec I’emploi de la technique
de lift-off. Par ailleurs, nous disposons aussi de la possibilité de réaliser les motifs souhaités a
I’aide d’une gravure chimique de CussNiss a 1’aide de ’acide nitrique (HNOs3) avec une
procédure similaire a celle utilisée pour NiooCrio (ie. dépot pleine plaque de I’alliage suivi d’une
gravure chimique). Pour des raisons de simplicité de la mise en ceuvre, notre choix s’est porté
sur la technique de lift-off.

Pour cela, un profil lithographie en casquette est indispensable pour réaliser cette opération
avec un masque de résine comportant les motifs désirés, dont un exemple est donné sur la Figure
3.15. La procédure lithographique utilisée est identique a celle utilisée pour la métallisation des
contacts présentée dans le paragraphe précedent. La couche de CussNiss est déposée pleine
plaque par pulvérisation cathodique a 1’aide du méme bati que pour le dépot de NigoCrio. Un
léger plasma d’ Argon est nécessaire pour ¢liminer les éventuelles contaminations de surface et
une fine couche d’accroche en Titane de 10 a 20 nanometres est utilisée pour assurer une bonne
adhérence de la couche de CussNias.

De nombreux essais ont €té nécessaires pour trouver les conditions optimales de dépdt par
pulvérisation (les résultats seront détaillés dans le chapitre 4). Ces études montrent, par
exemple, que I’amélioration des propriétés thermoélectriques du CussNiss est liée aux
conditions de dépdts, notamment la température du substrat durant 1’¢laboration de la couche.
Des températures du porte-substrat supérieures a 300°C améliorent sensiblement le facteur de
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Figure 3.15 : lllustration d’'un motif du masque optique permettant la réalisation des pistes du
second thermoélément. Motif entier et zoom sur quelques thermoéléments.

puissance de la couche de Constantan et les couches obtenues restent stables dans le temps.
Malheureusement, ces hautes températures sont incompatibles avec les exigences
technologiques d’utilisation de la résine qui nous sert de masque sous-jacent. De ce fait, les
conditions de dépdt de CussNiss retenues pour la fabrication de nos pTEGs sont celles qui
permettent 1’obtention des meilleures propriétés TE avec un dépdt effectué a température
ambiante. Ces conditions sont présentées dans le Tableau 3.7. Une couche de CussNiss de 450
nm est déposée avec un temps d’environ 4min et 30s. Cette €épaisseur permet de garantir un bon
recouvrement de marche au niveau des jonctions entre les thermoéléments.

Source Débit d’Argon Pression Puissance Vitesse de
(sccm) (mTorr) W) dépot (nm/s)
DC 32 3,75 300 1.7

Tableau 3.7 : Exemple de paramétres de dépot de Constantan par pulvérisation cathodique.

Pour I’enlévement de la résine, le substrat est plongé dans un bain de Remover SVC 14 a
70°C pendant environ 2h afin d’effectuer le lift-off. L’échantillon est ensuite rincé dans
I’acétone et I’alcool isopropanol puis séché sous flux d’azote.

La Figure 3.16 donne quelques photos de thermopiles et de pistes TEs, avec le détail sur la
continuité inter-thermocouples, obtenues a la fin du dernier processus de lift-off. Un recuit
thermique rapide (RTA) sous 1’azote a 300°C pendant 2 min permet de stabiliser les propriétés
de la couche déposée.
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Figure 3.16 : Images optiques des pistes TEs obtenues apres le dépot de second thermoélément
CussNiys (recouvrement en 2D).

3.3 Passivation des thermopiles

La passivation est une étape indispensable permettant de protéger les thermopiles, mais aussi
de les isoler ¢électriquement du concentrateur. Nous utilisons pour cela une couche de Polyimide
MicroSystems HD 4110® qui un matériau polymeére généralement déposé en couches plus ou
moins minces, a la tournette avec le méme procédé que pour les résines. Le choix du Polyimide
comme matériau de passivation par rapport aux autres matériaux disponibles (SixNy, SiO2,
AlQOz, ...) est principalement motivé par sa faible conductivité thermique (~ 0.2 W.m.K™") qui
permet d’une part d’avoir une résistance thermique planaire plus élevée de I’ensemble
membrane/thermopile (entre les jonctions chaudes et froides), et d’autre part de limiter les
pertes thermiques latérales a travers les bossages du concentrateur (en augmentant la résistance
thermique verticale aux niveaux des bossages, cf. chapitre 2). Le Polyimide permet par ailleurs
d’apporter une plus grande robustesse et une stabilit¢ mécanique des structures de membranes
suspendues lors de leur creusement par la face arriere.

Le processus utilis¢ pour la mise en ceuvre de cette couche de Polyimide est donc presque
similaire a celui utilisé pour les résines, i.e. centrifugation, recuit, insolation et révélation (plus
quelques précautions d’usages préconisées par le fournisseur). Une ancienne procédure utilisée
dans I’équipe lors de précédentes campagnes technologiques avec un Polyimide devenu périmé
a di étre réoptimisée pour employer le nouveau Polyimide acheté. Les premiers essais de dépot
avec ce nouveau produit ont révélé 1’apparition de plusieurs bulles immédiatement apres la
centrifugation du Polyimide (cf. Figure 3.17.a). Ces bulles peuvent étre critiques dans la phase
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(b)

Figure 3.17 : (a) Image du wafer illustrant un dépot de Polyimide avec (a) et sans probléme de
bullages (b).

d’insolation dans lequel le substrat doit étre en contact avec le masque pour éviter les
phénomenes de diffraction. Certains auteurs expliquent 1I’origine de ce probléme par la présence
de molécules d’air piégées dans le Polyimide (liquide trés visqueux et conservé a -18°C), qu’il
faut éliminer en dégazant le produit avant de le déposer [135], [136]. Pour cela, il est nécessaire
de laisser le Polyimide appliqué sur le wafer plus d’une dizaine de minutes pour permettre un
dégazage de celui-ci avant centrifugation. Cette précaution a suffi pour résoudre ce probléme
de bullage (cf. Figure 3.17.b).

Le Polyimide est déposé a I’aide d’une seringue au centre du wafer suivi d’une centrifugation
selon les parametres présentés dans le Tableau 3.8. Pour éviter les effets d’accumulation sur les
bords, nous procédons a une augmentation progressive de la vitesse de rotation. On commence
généralement par un pré-étalement a une vitesse réduite, suivi d’une rotation a une vitesse
intermédiaire, puis a la vitesse finale qui permet de fixer I’épaisseur de la couche de Polyimide
déposée. Deux recuits sur plaque chauffante a 90°C puis a 110°C pendant 3 min permettent de
durcir superficiellement le Polyimide et ¢liminer une partie des solvants présents dans la couche
déposcée.

Une fois le dépdt effectué, 1’étape suivante consiste a insoler le Polyimide a travers le masque
qui permet d’ouvrir les plots de contact des thermopiles. L’insolation s’effectue sous une lampe

Pré-étalement Rotation intermédiaire Rotation finale
Vitesse de rotation (rpm) 500 1000 3000
Accélération (rpm/s) 500 1000 3000
Temps (S) 30 30 30

Tableau 3.8 : Parametres de centrifugation du Polyimide.
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Figure 3.18 : (a) Cycle de recuit long de polymérisation du Polyimide HD4110®; (b) courbes
d’étalonnages données par la société HD Microsystems de [’épaisseur de Polyimide en fonction de la
vitesse de centrifugation avant et apreés la polymérisation [137].

UV 365 nm a 10 mW/cm? pendant 24 secondes. Le Polyimide est ensuite révélé pendant 2 min
dans un produit spécifique de développement (PA401D) suivi d’un ringage a 1’aide d’un produit
de ringage adapté (PA400R) puis séché sous un flux d’azote. L’épaisseur de Polyimide mesurée
apres la révélation est d’environ 20 pm.

L’¢étape finale consiste a polymériser le dépot de Polyimide par un recuit long qui permet
d’évaporer les solvants résiduels. Ce dernier recuit se réalise dans un four tubulaire sous une
atmosphere azoté via un cycle a haute température présent¢ dans la Figure 3.18.a. Les
épaisseurs de Polyimide obtenues avant et apres le recuit (respectivement 21um et 12pm pour
une vitesse de rotation de 3000 rpm) sont proches de celles données dans les courbes
d’étalonnages fournies par la société HD Microsystems (cf. Figure 3.18.b) [137].

3.4 Ouverture des membranes par gravure face arriére
3.4.1 Ouverture de la bicouche SiO2/SixNy par RIE

Apres avoir réalisé les thermopiles sur la face avant du substrat, 1’objectif de 1’étape décrite
dans cette partie est de libérer les membranes par une gravure ionique réactive profonde DRIE
(Deep reactive lon etching) sur face arriere du Silicium. Comme la face arriere est protégée par
la bicouche Si02/SixNy (comme schématisé sur Figure 3.19) il faut la graver au préalable avant
d’accéder au substrat Si. Durant la gravure face arricre, la face avant est protégée avec une
couche de résine de AZ1518. Une épaisseur de résine de protection trop importante peut
engendrer des problémes d’échauffement du substrat pendant la gravure profonde et
compromettre la réussite du process. Une épaisseur de résine de 1,5um suffit a garantir la
reproductibilité du process.
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Figure 3.19 : Dessin d’une vue en coupe du wafer avant I’ouverture de la bicouche SiO,/Si.N, par
la face arriere.

Motifs d’ouverture
des membranes
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Figure 3.20 : lllustration d 'une zone du masque optique permettant [’ouverture des membranes
par la face arriere dans le cas d’une structure a 2 membranes (prédécoupe comprise).

L’ouverture de la bicouche SiO2/SixNy est effectuée dans le bati de gravure RIE a ’aide des
gaz fluoré CF3/CHF4 avec des conditions de gravure (débits de gaz, pression, puissance)
similaires a celles utilisées pour I’ouverture des contacts (cf. paragraphe 3.2.2.2). Un masque
contenant les motifs d’ouverture des membranes et les « lignes de prédécoupe » matérialisant
le périmétre de chaque motif du wafer (la Figure 3.20 donne I’exemple d’un motif) est réalisé
a I’aide de la résine épaisse SPR-220-7. Ce masque sert, d’une part, pour la gravure RIE de la
bicouche SiO2/SixNy, et d’autre part, pour la gravure profonde de Si (sélectivité 1:50 entre la
résine SPR et le Silicium). Les paramétres de centrifugation de la résine sont donnés dans le
Tableau 3.9. Un recuit thermique sur une plaque chauffante a 115 °C pendant 2 min permet de
polymériser la résine. Le masque de gravure face arriére est aligné avec les motifs d’alignement
réalisés sur la face avant (dépot d’or) et I’alignement double face est effectué¢ a 1’aide d’un
aligneur modele MAG de la société Karl Suss. La résine est insolée sous lampe UV 365nm avec
une densité de puissance de 10 mW/cm? pendant 40s. Elle est, ensuite, révélée dans un bain de
développeur MIF 351 pendant 2 min suivi d’un ringage a 1’eau DI et un séchage sous ’azote.
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Vitesse de Accélération Epaisseur de la
) Temps (s) . .
rotation (rpm) (rpm/s) résine (um)

1800 1000 40 10

Tableau 3.9 : Parametres de dépot de la résine SPR220-7.

sio, Si,N, Si [ NigoCryo Au [ cussNigs Polyimide

[ Rrésine AZ1518 Résine SPR220-7

Figure 3.21 : Dessin d’une vue en coupe du wafer apres I’ouverture de la bicouche SiO:/SixN, par
la face arriere.

La gravure RIE de la bicouche Si02/SixNy (800nm/600nm) nécessite un temps de gravure
d’environ 45 min. Ce temps de gravure relativement élevé résulte de la qualité de ces couches
obtenues par la technique LPCVD qui sont pour rappel trés denses et homogenes. Une fois la
gravure de la bicouche réalisée (Figure 3.21), nous procédons enfin a la gravure profonde du Si
permettant de creuser intégralement le substrat jusqu’au multicouche encapsulant les
thermopiles de la face avant du wafer : les membranes seront alors réalisées.

3.4.2 Gravure profonde de Si par DRIE

La procédé classique souvent utilisé dans le domaine des MEMS (microelectromechanical
systems) pour la gravure profonde de Si est connu sous le nom de procédé de Bosch [138]. Ce
processus implique des cycles successifs de passivation et de gravure qui consiste en trois
étapes principales décrites sur la Figure 3.22 : 1) Dép6t d’une couche de passivation, 2) Gravure
ionique directionnelle de la couche de passivation, et 3) Gravure du Silicium. Dans la premiére
étape, un plasma a base du gaz fluoré CasFs dépose une trés fine couche de passivation
protectrice sous forme de polymere fluoré (CFx) sur tout le wafer. Ensuite, un plasma a base du
gaz fluoré SFe¢ forme des radicaux libres et des ions permettant d’éliminer la couche de
passivation sur les surfaces horizontales par un bombardement ionique directionnel. Enfin, les
radicaux libres provenant de la dissociation de SFe permettent de graver le Silicium de maniere
verticale et sélective, alors que les parois latérales sont protégées par la couche de passivation.
Le processus peut étre répété de manicre périodique en réalisant plusieurs cycles jusqu’a une
gravure tres profonde de Si.
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Figure 3.22 : Principe du processus de Bosch : 1) Dépot d’une couche de passivation, 2) Gravure
ionique directionnelle de la couche de passivation, et 3) Gravure du Silicium [139].

Dans ce travail, la gravure profonde de Silicium a été réalisée a 1’aide d’un bati « SPTS
technologies » disponible au laboratoire (cf. Figure 3.23.a). Des wafers 4-pouces de Si oxydés
sont utilisés comme support de gravure vu que le porte-substrat du bati n’est adapté que pour
des wafers de cette taille. Les wafers 3 pouces processés pour la fabrication des structures de
thermopiles suspendues ont été collés a 1’aide d’une pate thermique (adaptée a une utilisation
dans des batis sous vide) sur le support de gravure 4 pouce avant chargement dans le bati. Le
systéme de gravure dispose de deux générateurs RF 13.56 MHz (voir Figure 3.23.b). Le premier
permet de générer les plasmas de passivation et de gravure a 1’aide des gaz fluorés C4Fs et SF¢
respectivement. Le second générateur RF est utilisé pour contrdler le potentiel de polarisation
du porte-substrat par rapport a la densité du plasma [140]. Un systéme de refroidissement a
I’Hélium permet de refroidir et réguler la température du porte-substrat pendant la gravure. Le
bati est aussi équipé d’un systeme de pompage qui permet de contrdler la pression dans la
chambre.

(b)
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Figure 3.23 : (a) Photographie du bati de gravure profonde de Silicium (a) et son synoptique (b)
[140].
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Débits .
(scem) Puissance (W) et Temps d’un cycle (s) Température
(mTorr) (°C)
CsFs | SF¢ | Plasma | Polarisation Passivation | Gravure
300 350 2700 150 40 4 4.5 10

Tableau 3.10 : Paramétres de gravure profonde de Silicium.

La vitesse et le profil vertical de gravure sont les paramétres clés d’une procédure de gravure
profonde du Silicium, et ils dépendent de plusieurs parameétres tels que : la taille des motifs, les
débits des gaz, la puissance RF, la température du porte-substrat et les temps de commutation
entre les temps de passivation et les temps de gravures. Plusieurs compagnes de calibration et
d’optimisation ont été nécessaires pour adapter ces différents parameétres selon le design et les
dimensions des motifs correspondant a nos pTEGs. Les parameétres de gravure utilisés pour
I’ouverture des membranes sont donnés dans le Tableau 3.10. Ces parametres permettent de
graver le substrat avec une vitesse de gravure d’environ 2.4 pm/min, soit un temps de gravure
d’environ 2h 40 min nécessaire pour traverser tout le substrat de Silicium (380 pm) et libérer
les membranes. La sélectivité de gravure entre le Si et le masque de résine SPR est d’environ
50:1. Une épaisseur de 10 um de résine SPR suffit pour graver I’épaisseur de 380 um du
substrat. La fin de gravure est controlée en observant la transparence des membranes a 1’aide
du microscope optique, comme illustré sur la Figure 3.24. Quelques minutes de gravure
supplémentaire sont généralement ajoutées pour assurer I’ouverture totale des membranes
notamment au niveau des bords et angles des membranes et ainsi éviter les courts-circuits
thermiques de certaines jonctions.

A la fin de la gravure, un nettoyage au plasma O: de la résine est effectué¢ dans le méme bati,
suivi d’un ringage dans 1’acétone et 1’alcool isopropanol, puis un séchage délicat sous flux
d’azote 1éger, afin d’éviter la rupture des membranes. On notera que la gravure sur toute la
tranche permet aussi d’ouvrir les lignes de prédécoupe prévues sur le masque (cf. Figure 3.20)
ce qui facilite par la suite la séparation des éléments pTEGs réalisés de fagon unitaire.

Figure 3.24 : Images optiques des membranes et lignes de prédécoupe vues par la face arriere
apres la gravure profonde de Silicium.
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3.5 Fabrication des concentrateurs

Dans cette dernicre partie du chapitre, nous présentons les procédures mises en ceuvre pour
la fabrication des concentrateurs qui représentent la seconde partie des modules
thermoélectriques. Ceux-ci sont réalis€s a partir d’un wafer Si ayant les mémes caractéristiques
que celui utilisé pour les thermopiles distribuées sur multi-membrane (ie 3-pouces d’orientation
(100), d’épaisseur 380um et poli double face). Comme pour le premier wafer, une procédure
de nettoyage standard des substrats (cf. paragraphe 3.1.1) est nécessaire pour garantir un bon
état de surface. Une couche de SiO2 de 2um est ensuite déposée a I’aide de la technique LPCVD
sur les deux faces du wafer, et sera utilisée comme masque physique pour la gravure profonde
de Si. Deux étapes principales permettent la réalisation des concentrateurs : la premiére étape
consiste a la mise en ceuvre des résistances chauffantes sur la face supérieure des concentrateurs
(pour rappel, celle-ci est utilisée pour injecter une puissance thermique par effet Joule dans le
concentrateur). La seconde étape concerne la réalisation des piliers et bossages des
concentrateurs sur la face arriére du wafer par une gravure profonde du Silicium. A la fin le
wafer Si comportera 44 concentrateurs ayant 2, 3, 4 ou 5 piliers pour pouvoir étre jumelés un a
un aux thermopiles distribuées sur 2, 3, 4 ou 5 membranes, issues du premier wafer.

Les résistances chauffantes sont réalisées par dépot d’une séquence métallique Ti/Au
(20/250 nm) sous forme d’un serpentin par les techniques d’évaporation et de lift-off, avec une
procédure similaire a celle utilisée pour la métallisation des contacts des thermopile (cf.
paragraphe 3.2.2.3). La Figure 3.25 montre une illustration des résistances chauffantes réalisées
sur la face avant du wafer. Avant de processer la face arriére, une couche de résine AZ1518 est
déposée sur la face avant afin de protéger les résistances chauffantes durant toute la suite du

processus.

L’étape suivante consiste a graver le Silicium sur la face arriere pour former les piliers de
concentrations de la chaleur vers les membranes, les bossages supportant mécaniquement les
structures, ainsi que la gravure des lignes de prédécoupe pour séparer les 44 concentrateurs. La
fabrication des concentrateurs nécessite 1’utilisation de deux masques optiques dont un motif

(i N i
il Gmi  Gnd Gl
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Figure 3.25 : Illustration des résistances chauffantes sur la face avant des concentrateurs.
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Figure 3.26 : (a) lllustration d un motif du masque optique permettant la réalisation des piliers de
concentrations et de bossages, (b) Masque optique utilisé pour la prédécoupe des concentrateurs.

correspondant aux cas a 2 membranes est présenté sur la Figure 3.26 (une marche en escalier
est réalisée dans le Silicium en deux étapes de gravures du Silicium). Le procédé mis en ceuvre
comporte plusieurs étapes (voir Figure 3.27). Tout d’abord, un masque de résine SPR220-7
comportant les motifs désirés (Figure 3.27.a) est utilisé pour graver la couche de SiO2 afin
d’accéder au substrat Si (Figure 3.27.b). La gravure de SiO2 est effectuée a 1’aide du bati RIE
avec une procédure identique a celle déja présentée dans le paragraphe 3.2.2.2. Apres
I’ouverture de SiO2 (Figure 3.27.c) et enlévement du premier masque de résine, une premiére
gravure profonde de Si est réalisée a travers un autre masque de résine SPR220-7 (de ~ 10 um)
permettant uniquement la gravure du Silicium au niveau des lignes de prédécoupe (sélectivité
gravure Si/SPR220-7 ~ 50/1). Ce second masque de résine protége par ailleurs le masque de
S102 qui sera utilisé par la suite pour la seconde gravure profonde du Silicium et la réalisation
des piliers et bossages (Figure 3.27.d). Une épaisseur d’environ 150 pm de Silicium est gravée
a travers les lignes de prédécoupe (Figure 3.27.e) a ’aide du bati de gravure DRIE avec des
conditions de gravure semblables a celles utilisées pour I’ouverture des membranes (cf. Tableau
3.10). Enfin, le masque de résine SPR220-7 est enlevé dans le bati de gravure a I’aide d’un
plasma oxygene (Figure 3.27.f) et ainsi accéder au masque de SiO2 qui permet d’effectuer la
seconde gravure Si pour réaliser les piliers et d’ouvrir intégralement les lignes de prédécoupe
(Figure 3.27.g). La sélectivité de gravure entre le Si et le masque de SiO2 est d’environ 200:1.
L’¢épaisseur du masque de SiO2 (2 um) est suffisante pour creuser les ~230 pm de Silicium
restant, épaisseur qui correspond a la hauteur désirée des piliers.

La Figure 3.27.h montre un exemple de concentrateur a 4 piliers apres sa séparation du wafer
le long des lignes de prédécoupe. Celui-ci sera aligné sur une thermopile a 4 membranes. La
technique de « collage » (ou plutdt alignement) entre les deux parties du pTEG a 1’aide d’un
systéme mécanique de caractérisation a été décrite dans la thése de Zheng [109]. Dans la suite
de ce travail, nous présenterons les caractérisations de thermogénération pour des pTEGs
assemblés avec de la graisse qui permet de garantir un bon contact thermique humide.
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Figure 3.27 : (a)-(g) Etapes de fabrication des concentrateurs (voir tests pour la description); (h)
Image d’un concentrateur a 4 piliers.

Conclusion

Ce chapitre nous a permis de présenter les différents procédés et étapes technologiques mis
en ceuvre pour la fabrication des pnTEGs 2™ génération. Nous nous sommes essentiellement
concentrés sur la description de la réalisation des membranes suspendues, des techniques de
dépot et de gravure des matériaux TEs utilisés pour la mise en ceuvre de la nouvelle topologie
de thermopile. Nous nous sommes ensuite intéressés aux différentes étapes nécessaires a la
fabrication des concentrateurs qui constituent la seconde partie des modules TEs. La description
des études des propriétés thermoélectriques des matériaux Chromel et Constantan et les
résultats de caractérisations des pTEGs ainsi que leurs performances sont présentées dans le
dernier chapitre.
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Chapitre4  Caractérisations des dispositifs
thermoélectriques

Introduction

La caractérisation des générateurs thermoélectriques consiste a évaluer les performances de
ces dispositifs lorsqu’ils sont soumis soit a une différence de température (conditions aux
limites de Dirichlet), soit a un flux thermique (conditions aux limites de Neumann), ou soit
méme les deux simultanément (condition aux limites hybrides). Ces conditions
environnementales dans lesquelles le module est placé influent fortement sur ses performances
de sortie. Dans le cadre de ce travail, les dispositifs thermoélectriques réalisés ont été
caractérisés sous I’application d’un flux thermique injecté connu a travers la face supérieure du
module (concentrateur), tandis que la face inférieure (substrat) est mise en contact avec un
dissipateur de chaleur (ou puits thermique) dont la température d’équilibre est maintenue a
I’ambiante. Ces conditions sont celle imposées par le dispositif expérimental de caractérisation
mis en ceuvre et utilisé dans ce travail. La puissance électrique maximale générée par le uTEG
est la grandeur cl¢ a caractériser et a optimiser lorsque le module est soumis aux conditions aux
limites décrites précédemment. Cependant, cette grandeur n’est pas un critére suffisant pour
comparer les performances des dispositifs entre elles comme nous 1’avons déja mentionné dans
le chapitre 1. D’autres grandeurs comme les coefficients d’efficacité (en température et en flux)
seront utilisées.

Ce chapitre est consacré en premicre partie a une étude matériau dans laquelle nous nous
intéressons a décrire 1’influence des conditions de dépodts sur la morphologie et les propriétés
¢lectriques des deux matériaux thermoélectriques utilisés, Chromel et Constantan. La deuxi¢me
partie est dédiée a la caractérisation des performances de notre nouvelle génération de pTEGs
dont la fabrication a été décrite dans le précédent chapitre. La mesure de la tension Seebeck
générée par les pTEGs, en fonction du flux thermique incident sur le concentrateur, permet de
déduire les gradients de température entre les jonctions chaudes et froides des thermopiles. Ceci
nous permet d’évaluer les résistances thermiques de contacts entre les deux parties des uTEGs
(concentrateur et la partie inférieure du module) par confrontations de résultats expérimentaux
avec les simulations présentées dans le chapitre 2. Dans la derniére partie de ce chapitre, les
performances des WTEGs 2.5D seront comparées a celles obtenues avec notre premiére
génération de uTEGs, ainsi qu’a celles issues des autres technologies constituant 1’état de 1’art
des uTEGs.

4.1 Proprietés des matériaux thermoélectriques

Les principales propriétés d’un matériau thermoélectrique (TE) sont le coefficient Seebeck
(ou pouvoir thermoélectrique a), la résistivité électrique (p) et la conductivité thermique (1).
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Ces trois propriétés permettent de définir la notion du facteur du mérite Z qui est donné, pour
rappel, par :

7= (4.1)

ou PF = a?/p est le facteur de puissance.

L’optimisation du facteur de mérite permet de maximiser le rendement des micro-
générateurs thermoélectriques comme nous 1’avons déja abordé dans le chapitre 1. Cependant,
cette optimisation seule ne permet pas de garantir 1’obtention d’une puissance de sortie
maximale, facteur clé a optimiser dans le cas de la récupération de la chaleur perdue. En effet,
la puissance de sortie délivrée par un pTEG est directement proportionnelle, d’une part, au
gradient de température entre les jonctions des thermocouples (qui dépend de la thermique de
I’ensemble de la structure, et pas uniquement des seules conductivités thermiques des
thermoéléments), et d’autre part, du facteur de puissance (PF ci-dessus définit) qui dépend des
propriétés ¢lectriques intrinséques des thermoéléments (a et p).

La stratégie suivie dans ce travail pour optimiser la puissance de sortie a consisté, d’une part,
a améliorer les transferts de chaleur a travers le module en optimisant sa structure géométrique
d’ensemble a 1’aide du logiciel COMSOL Multiphysics (simulation présentée dans le chapitre
2) et, d’autre part, a obtenir le meilleur PF des thermoéléments en Constantan et Chromel, en
optimisant les conditions de leurs élaborations. Nous nous intéressons dans la suite de ce
chapitre a la description de ’étude et ’amélioration de la résistivité électrique et du pouvoir
thermoélectrique de ces thermoéléments, en fonction des conditions de dépdt et des traitements
de recuits thermiques. Nous décrirons, dans un premier temps, les techniques et les dispositifs
de caractérisation mis en ceuvre dans ce travail pour les mesures des propriétés
thermoélectriques.

4.2 Caractérisations des propriétés thermoélectriques

4.2.1 Mesure de la résistivité électrique des couches minces

Les techniques de mesures a quatre pointes sont les plus répandues pour mesurer la résistivité
¢lectrique des couches minces. Dans ce travail, la méthode utilisée pour déterminer la résistivité
¢lectrique des matériaux thermoélectriques a été proposée il y a plus de 60 ans par Van Der
Pauw [141], [142]. Cette méthode consiste a placer quatre contacts sur les extrémités d’un
échantillon que I’on commute pour appliquer un courant (entre deux d’entre elles) et mesurer
une différence de potentiel (entre les deux autres) dans différentes configurations comme le
montre la Figure 4.1. Certaines conditions doivent étre remplies pour appliquer cette méthode
[143], [144] :

i. L’échantillon doit étre homogene et isotrope.

ii. Les quatre contacts doivent étre situés sur les extrémités de I’échantillon.

114
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Figure 4.1 : Schémas d’un échantillon sous forme de parallélépipéde illustrant la
commutation des contacts pour mesurer la résistivité électrique par la méthode de Van
Der Pauw.

iii. L’épaisseur de I’échantillon doit étre uniforme et faible par rapport a la distance entre les
contacts.

iv. Il est préférable que la forme géométrique de 1’échantillon soit symétrique afin de réduire
I’erreur sur la mesure.

v. Lasurface des contacts situés sur les bords de 1’échantillon doit étre plus faible par rapport
a la surface de I’échantillon de mesure.

La résistivité de 1’échantillon est déterminée a partir d’une série de mesure de la résistance
de I’échantillon en injectant un courant électrique entre deux contacts de méme coté et en
mesurant la tension électrique entre les deux contacts opposés (cf. Figure 4.1). Un changement
de la polarité de la source de courant permet d’éliminer les tensions parasites tel que, par
exemple, les potentiels électriques diis a I’effet Seebeck. Deux résistances moyennes dans les
deux directions verticales et horizontales sont considérées parmi les huit mesurées :

_ Rupcp + Rpapc + Repag + Rpe,pa (4.2)
Rvert - 4

_ Rpcpat Repap + Rpapc + +Rap e (4.3)
Rhori - 4
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Figure 4.2 : lllustration des formes symétriques d’échantillon souvent utilisées dans la méthode de
Van Der Pauw [145].

oU R;j i = Vi /1;j est la résistance électrique correspondant aux rapports tension/courant entre
les tensions mesurées entre les contacts k et 1 lorsque le courant est injecté entre i et j.

Les deux résistances moyennes Ryqrt €t Ry sONt reliées par la relation établie par Van Der
Pauw [142] :

exp (—m Rvert/Rs) + exp (_T[ Rhori/Rs) =1 (4.4)

ou Ry est la résistance carrée de 1’échantillon et est définie par :

Rs = (Q/o) (4.3)

oD

Avec p et e sont respectivement la résistivité et 1’épaisseur de I’échantillon.

Dans le cas général ou la forme géométrique de 1’échantillon est arbitraire (ie si Ryept €t
Rpori» sont distincts) 1’équation (4.4) ne peut €tre résolue que de manicre itérative. Dans la
pratique, nous utilisons des échantillons avec des formes géométriques spécifiques

Figure 4.3 : Image du systeme de mesure de la résistivité électrique HL5500 PC de la société
Accent® [146].
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Figure 4.4 : Formes géométriques d’échantillons utilisées pour caractériser les propriétés de
transport : forme en tréfle (Gauche), forme en Pont (Droite).

généralement en « forme de tréfle » (cf. Figure 4.2) dans lesquelles les contacts sont disposés
de facon symétrique. Dans ce cas, s’il n’y a pas eu de probléme de résistance de contact a I’une
des 4 métallisations, alors les résistances Ryert €t Rpop Seront approximativement égales et la
résistivité électrique de 1’échantillon peut s’exprimer par :

e (Rvert + Rhori) (4.6)

P2 2

Dans la pratique, nous effectuons les caractérisations des résistivités électriques des
matériaux thermoélectriques utilisés dans ce travail de fagon semi-automatique a I’aide d’un
dispositif de mesure 4 pointes « Accent® HL5500 PC » (cf. Figure 4.3). Ce dernier permet de
réaliser des mesures automatiques de la résistivité électrique en se basant sur la méthode Van
Der Pauw sans faire d’hypothése sur la symétrie ou non de I’échantillon. De ce fait p est
calculée avec la vrai relation, qui est celle donnée en (4.6) pondérée par une fonction du ratio
Ryert / Ruori (<1). Nos mesures sont effectuées a température ambiante sur des échantillons
sous forme de tréfle ou de pont (cf. Figure 4.4) disponibles en différents endroits de nos wafer
procéssés. Les plots de contact en or, de relativement grande taille, permettent de réduire la
résistance ¢€lectrique de contact entre les pointes de mesure et I’échantillon.

Le systéme Accent® permet aussi de déterminer par effet Hall la concentration et le type de
porteurs de charge (n ou p). Cette densité combinée a la résistivité permet d’accéder a la
mobilité¢ des porteurs aussi (u~1/nep). La méthode ne sera pas décrite ici car pour les deux
alliages ¢tudiés dans ce travail (Constantan et Chromel) qui sont de nature métallique, la densité
de porteurs est tellement élevée que la tension de Hall est trop faible et n’a pas pu étre
déconvoluée des tensions parasites mesurées et instables (malgré les précautions d’usage avec
la prise en compte de I’inversion de champ magnétique et I’inversion de courant).

4.2.2 Principe de la mesure du Pouvoir thermoélectrique

Les pouvoirs thermoélectriques des thermoéléments ont été mesurés a 1’aide d’un dispositif
expérimental développé a I'IEMN (cf. Figure 4.5). Le systéme est composé de plusieurs
¢léments :
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Figure 4.5 : Photographie et schéma du banc de caractérisation du pouvoir thermoélectrique.

1. Deux blocs de cuivre qui peuvent étre chauffés indépendamment de maniére a imposer
une différence de température entre les 2 extrémités de 1’échantillon a caractériser.

1. Un module Gantner ISM111 permet piloter et d’automatiser les mesures. Celui-ci permet
de contrdler assez précisément la température de chacun des blocs de cuivre (supposée
homogeéne du fait de la forte conductivité thermique du matériau Acuivre ~ 401 W.m'. K1)
a I’aide de résistances chauffantes insérées sous chacun des blocs. Les deux blocs sont
¢lectriquement isolés. Les régulations de température sont contrélées avec une précision
d’environ 0.2 °C (jusqu’a 120°C) a I’aide de sondes de température en platine de
résistance 1000 Q (Pt1000).

iii. Deux pointes de mesures reliées a un multimetre permettent la mesure de la tension
générée par effet Seebeck.

iv. Un ordinateur, connecté au module Gantner et au multimeétre, permet de relever en temps
réels (toutes les secondes) les températures des deux blocs de cuivre et la tension Seebeck
mesurée par le multimetre et de calculer le pouvoir TE a 1’aide d’une programmation
développée par I’équipe sous Visual Basic.

Le banc de mesure a été développé pour la caractérisation du coefficient Seebeck o de
matériaux en couches minces (caractérisation de la grandeur dans le plan de 1’échantillon) et
pour une plage de température allant de 25 °C a 105 °C. La caractérisation du pouvoir
thermoélectrique peut étre réalisée sur différentes forme d’échantillon (cf. Figure 4.6) : De
longues thermopiles multipistes avec 3 thermocouples de type matériau TE/métal (Figure
4.6.a), des barrettes mono-piste avec 3 thermocouples (Figure 4.6.b) ou des barrettes
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Figure 4.6 : Thermopiles ou thermoéléments utilisés pour les caractérisations du pouvoir TE : (a)
Thermopile multipiste avec 3 thermocouples, (b) Barrette mono-piste avec 3 thermocouples; (c)
Barrette constituée par un seul matériau TE.

« élémentaires » constituées par un seul ruban du matériau TE (Figure 4.6.c). La longueur des
échantillons peut étre comprises entre 1 et 4 centimetres. Dans les deux premiers types de
thermopiles, les plots de contacts utilisés pour mesurer la tension Seebeck sont disposés de part
et d’autre de la thermopile et le différentiel de température est impos¢ entre ces extrémités
(chaque extrémité étant disposée dans 1’un des blocs de cuivre). Dans ce cas de figure, la tension
de sortie de la thermopile peut étre mesurée a 1’aide des micro-pointes disposées sur les plots
de contact. En revanche, la mesure de la tension Seebeck dans le cas de la barrette présentée
sur la Figure 4.6.c nécessite de relier les plots de contact présents aux extrémités de I’échantillon
avec le multimeétre a 1’aide de fils soudés sur ces derniéres. Pour assurer un bon contact
thermique, les extrémités des échantillons sont disposées dans les deux blocs de cuivre
amovibles avec des contacts humides utilisant de la graisse thermique.

Le principe de mesure du pouvoir thermoélectrique repose sur la mesure simultanée de la
tension Seebeck délivrée par I’échantillon lorsque ses extrémités sont soumises a un différentiel
de température. Deux protocoles de mesure, utilisant le dispositif décrit précédemment, ont été
développés en se basant sur deux modes de calcul différents :

e Protocole 1

Ce premier protocole, historiquement utilis¢é dans notre équipe depuis une vingtaine
d’années, consiste a relever la tension Seebeck Vgeepecr générée par la thermopile en fonction
de sa température moyenne (Ty,4y = T¢ + Tr/2) pour une différence de température AT =

Tc — Tr fixe (généralement comprise entre 2 et 10 °C) appliquée entre les jonctions des
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thermocouples (Figure 4.7.a). Dans ce cas, le pouvoir TE est donné en fonction de Ia
température moyenne par :

1 VSeebeck

a(Tmoy) = N AT (4.7)

ou N et le nombre de TC constituant la thermopile (N = 3 dans le cas des thermopiles
présentées sur les Figure 4.6.a et Figure 4.6.b et N = 1 dans le cas de la barrette présentée sur
la Figure 4.6.c). Afin de réduire I’erreur liée a la précision de mesure des Ptiooo, pour chaque
pallier de température quelques centaines de mesures sont effectuées et les valeurs moyennes
de Vseepeck» Tc et Tr sont calculées a partir des centaines de points de mesures relevés.

e Protocole 2

Ce second protocole, plus récent et plus fiable, consiste a appliquer une différence de
température entre les extrémités de la thermopile AT; = T¢; — Tg; que 1’on fait varier autour
d’une valeur de température moyenne Ty, ; (cf. Figure 4.7.b) et a relever la tension Seebeck

(a) : Différentiel de température fixe

Evolution de la température au cours du temps

Température 100
I 90 -
T"'°V4" AT 80 -
:G‘ 70 -
Tmoy3-- AT -E 60 -
S
E 50 -
Troy2+ AT “E’. a0
T 30
= .
Tmoyl-- AT 20 - -
[
TmoyU 10 -
AT, 0 : ‘ ; ; : |
o o o o [=] (=] o
Q o o o o o
Temps 7 = 4 ] S ]
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(b) : Différentiel de température variable
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I 80 -
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Figure 4.7 : Les deux protocoles de mesures : (a) différentiel de température AT fixe et Ty,
variable et (b) différentiel de température AT et Ty, variables.
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générée Vgpepeck pour chaque valeur de AT;. Le pouvoir TE peut alors étre calculé pour
différentes T,y ; et déduit de la pente de la droite donnant Vgeepecr = f(AT;) pour chaque

température moyenne :

1 (a VSeebeck)

a(Tmoy) = ; AT, (4.8)
i

Tmoy,i

Pour nos mesures, les gradients de températures AT; est choisi dans la gamme 2 a 12 K, avec
des pas entre mesures i et i+1 ajustable (typiquement entre 2 et 10 K).

Les nombreuses caractérisations effectuées depuis plusieurs années pour différents
matériaux montrent clairement que le protocole n°2 permet des mesures plus précises et
reproductibles et ¢’est ce que nous avons utilisé dans ce travail. Ce protocole permet d’une part
de minimiser les erreurs liées a I'imprécision des mesures de températures délivrées par les
sondes de températures utilisées (Ptiooo de classe A), mais aussi d’autre part de s’affranchir de
I’influence des grandeurs parasites qui peuvent entrainer 1’apparition de tensions parasites
notamment avec les matériaux semi-conducteurs (influence de la lumiere par exemple).

4.2.3 Elaboration du Chromel

Comme nous I’avons décrit dans le chapitre préceédent (chap. 3), la pulvérisation cathodique
est la méthode de dépot généralement préférée pour les dépots d’alliages et ¢’est celle que nous
avons employé pour le Chromel qui représente le premier matériau thermoéléments utilisé dans
la fabrication des thermopiles des pWTEGs. Les premiers essais de dépdts réalisés avec ce dernier
ont montré une mauvaise qualité de la couche déposée avec des propriétés électriques dégradées
(par rapport au valeurs publiées de 1’état de I’art), ce qui a nécessité d’adapter nos conditions
de dépot du bati utilisé. Pour cela, nous avons étudié I’influence des parametres de dépot et des
traitements de recuits thermiques (post-dépot), sur les microstructures élaborées et sur leurs
propriétés électriques. Ces études sont présentées dans ce qui suit.

4.2.3.1 Analyse de la microstructure

Tous les dépdts présentés dans cette étude ont été effectués sur la bicouche SiO2/SixNy
(800nm/600nm) déposée sur un substrat de Si(100) par LPCVD. Quelles que soient les
conditions de dépdt, les couches sont polycristallines. Une premiere analyse au microscope
¢lectronique a balayage (MEB) de la surface des premiers dépots effectués a révélé 1’apparition
de contraintes mécaniques excessives relaxées sous forme de microfissures comme le montre
la Figure 4.8.a. Les contraintes en tension de la bicouche SiO2/SixNy (sur laquelle est effectué
le dépot Chromel) impactent les forces d’adhérences entre cette dernicre et la couche déposée.
Pour remédier a ce probléme, un dépot d’une couche d’accroche tres fine en Titane (au plus 20
nm) permet la disparition de ces microfissures (cf. Figure 4.8.b), ce qui garantit la stabilité
(évite les contraintes extrinséques qui peuvent apparaitre dans le temps) et la bonne tenue
mécanique des couches déposées.
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Figure 4.8 : Images de la microscopie électronique a balayage (MEB) de la surface d’'un dépot de
Chromel sans (a) et avec (b) la couche d’accroche en Ti.

La Figure 4.9.a présente une image obtenue par MEB du profil transverse (‘tilté¢’ de 20°)
d’une couche de Chromel d’environ 500 nm d’épaisseur. Celle-ci montre une microstructure
colonnaire dont les caractéristiques sont associées aux conditions de dépot choisies
(correspondant au dépot Do, cf. Tableau 4.1), avec une taille de grains observable a la surface
du dépdt de I’ordre de quelques dizaines de nm (voir Figure 4.9.b).

En fait la microstructure des couches minces obtenues par pulvérisation dépend de la
cinétique de croissance qui est gouvernée par plusieurs parametres [147] : la nature chimique
du substrat, 1’énergie cinétique des espéces incidentes, les débits et pression totale des gaz
réactifs, et la température de substrat pendant le dépdt. La premiére description du mécanisme
de croissance des couches minces déposées par pulvérisation cathodique est décrite par le
diagramme a zones (cf. Figure 4.10) proposé par Movchan et Demchishin [148] et complété
par Thornton [149]. Ce dernier décrit, d’'une maniére qualitative et schématique, la dépendance
de la morphologie de croissance en fonction de la température normalisée T/Tm (ou T est la

(a) (b)
T I i Y . ‘ "
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A 4 ;
e 3 i MR e e T 2 S
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Figure 4.9 : Images MEB d’un dépot de Chromel (conditions expérimentales correspondant au
dépot D; présenté dans le Tableau 4.1) : (a) vue en section transverse; (b) vue plane.
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Figure 4.10 : Diagramme de zones proposé par Thornton en fonction de la température de dépot
normalisée T/Tm (Tm est la température de fusion de la cible) et la pression de dépot (p) [151].

température du substrat pendant la croissance et Tm est la température de fusion de la cible,
m=melting) et de la pression de dépot. Dans son modele, Thornton a distingué quatre zones
caractérisant la morphologie de croissance en fonction du rapport T/Tm et la pression de dépot
(cf. Figure 4.10) [150] :

i. Zone 1 (T/Tm < 0.3) : la couche a une structure colonnaire avec une faible compacité.

ii. Zone T (0.3 < T/Tm < 0.5) : est une zone de transition (entre la zone 1 et la zone 2)
correspondant a une couche a la surface lisse de faible rugosité avec des grains fibreux
denses.

iii. Zone 2 (0.5 < T/Tm < 0.75) : les grains colonnaires se forment de manicre quasi
épitaxiale avec un début de recristallisation de surface.

iv. Zone 3 (0.75 < T/Tm < 1) : la haute température favorise des processus de diffusion
massique conduisant a la recristallisation et I’accroissement de la taille des grains
colonnaires.

En se basant sur ce diagramme, la morphologie colonnaire du dépot de Chromel présentée
sur la Figure 4.9.a est conforme a celle décrite en zone 1 dans le diagramme de Thornton
(correspond a des dépdts élaborés a basse température T/Tm < 0.3 ; la température de fusion,
Tm, du Chromel est d’environ 1420 °C).

De nombreuses études rapportées dans la littérature, énoncent que les traitements thermiques
post-dépdt, a des températures supérieures a la température de dépdt, ont également la capacité
de modifier la microstructure et la morphologie et de ce fait aussi les propriétés physiques des
couches déposées.

4.2.3.2 Influence des conditions de dépot sur les propriétés électriques et
thermoélectriques

Dans cette partie, nous nous intéressons a I’influence des conditions de dépot sur les
propriétés é€lectriques et thermoélectriques du Chromel (résistivité électrique et coefficient
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Seebeck). Les paramétres pris en compte dans cette étude sont : le mode et la puissance de
polarisation (DC ou RF), le débit d’Argon, la pression et la température de substrat pendant le
dépot. Le Tableau 4.1 résume les résultats obtenus avec une série de dépots réalisés avec des
conditions de dépot différents. Dans cette étude, nous avons visé des ¢épaisseurs
approximativement égales pour ignorer 1’influence de cette derniére sur la morphologie et les
propriétés des couches déposées.

Nous constatons a partir des deux premiers dépots présentés dans le Tableau 4.1 (D1 et D2)
qu’il n’y a pas de différence notable entre les propriétés électriques d’un dépot de Chromel
réalisé en utilisant une source d’alimentation a courant continu (DC) ou a radiofréquence (RF).
En revanche, la vitesse de dépdt obtenue en mode DC est environ deux fois supérieure a celle
obtenue en mode RF, et ce avec des conditions de dépdts (température/pression/flux) similaires.
Une méme observation a été faite par d’autres auteurs [152]-[156]. Pour la suite de 1’étude,
nous avons donc choisi d’effectuer les dépdts en mode DC.

Une autre voie permettant d’accroitre les vitesses de dépot est d’augmenter 1’énergie des
ions incidents par application d’une puissance plus élevée. Cependant, une puissance trop
importante et donc un bombardement ionique trop intense peut entrainer une distribution
singuliere d’échauffement et d’état de contrainte qui impactent la qualité du dépot (ie. non
¢quivalent & augmenter la température). Ainsi, les dépdts de Chromel effectués a des puissances
significativement supérieures a 150W (ex. 250 et 350W) résultaient en des couches qui

Référence de dépot D1 D: D3 D4 Ds Ds D~ Ds
Source d’alimentation DC RF DC DC DC DC DC DC
Puissance (W) 150 150 150 150 150 250 350 250
Débit d’Argon (sccm) 40 40 32 64 40 40 40 32
Pression (mbar) 0,008 0,008 0,005 0,01 0.008 0,008 0.008 0.005
Température de

Tam Tam Tam Tam 200 350 420 500
substrat (°C) ° b ° b
Temps de dépot (s) 641 1176 641 641 641 326 326 303
Epaisseur (nm) ~ 500 ~490 ~ 480 ~ 510 ~510 ~430 ~610 ~410
Vitesse de depot ~078  ~042 ~075 ~08 ~08 ~132 ~187 ~135
(nm/s)
Résistivité électrique

66 79 79,2 104 66,3 68,8 67,1 67,7

(p) 225 °C (uQ.cm) ’ ’ ’ ’ ’
Coefficient Seebeck

16,7 15 16,7 17,4 14,4 15,6 17 17,5
() 225 °C (uV/K) ’ ’ ’ ’ ’ ’
Facteur de puissance 42 2.8 3.5 2.9 3,1 3.5 43 45

(0%/p) (WW.cm.K?)

Tableau 4.1 : Propriétés électriques et thermoélectriques du Chromel pour différentes conditions de
dépot.
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Figure 4.11 : Images MEB de la surface de couches de Chromel : (a) cas d’un dépot réalisé a
température ambiante (Dy); (b) cas d’un dépot réalisé avec une température de substrat de 200 °C

(Ds).

délaminaient quelques minutes aprés déchargement. En revanche, les dépots de Chromel
effectués a haute température (>200°C) avec des puissances supérieures a 150 W sont trés
stables mécaniquement et n’ont pas délaminé.

Comme en attestent les résultats résumés dans le Tableau 4.1, les dépdts effectués avec un
substrat chauffé (Ds-Ds) permettent une réduction de leur résistivité électrique. L’augmentation
de la température du substrat entraine une augmentation de la taille des grains comme le
montrent les images MEB de la surface des dépots présentées sur la Figure 4.11. Cette
croissance de la taille des grains permet de réduire la résistivité électrique par diminution de la
diffusion des porteurs sur les joints de grains. Le mod¢le de diffusion aux joints de grains de
Mayadas-Shatzkes [157] peut décrire une telle situation. Les plus faibles résistivités mesurées
pour les dépdts effectués a haute température sont comprises entre 66 pd.cm et 69 p.cm, et
sont légerement inférieures a celle du matériau massif (~ 70 puQ.cm) [158].

Par ailleurs, 1’augmentation de la température du substrat pendant le dépot a permis une
1égere amélioration du coefficient Seebeck (a température ambiante) : il passe de 14,5 pV/K
pour un dépot a 200 °C a 17,5 pV/K pour 500 °C. Cette valeur reste, néanmoins, inférieure aux
valeurs du coefficient Seebeck du Chromel présentées dans la littérature (entre 20 pV/K et 40
uV/K) [159]-[161]. Ceci laisse penser que les températures de dépdt ne conduisent pas a la
bonne microstructure pour améliorer le coefficient Seebeck. Malheureusement les
impondérables intervenus durant la theése (évoqués plus tot) ne nous ont pas permis de finaliser
cette étude en testant d’autres conditions de dépot notamment pour améliorer davantage le
coefficient Seebeck.

La variation des autres paramétres de dépot (pression et débit d’argon) n’a quant a elle
permis qu’une amélioration modique du coefficient Seebeck et de la conductivité électrique
(voir exemples D3 et D4 du Tableau 4.1) comparée a celle obtenues avec les dépots effectués a
haute température.
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Au final, le meilleur facteur de puissance, 4,5 uW.cm™ K2, est obtenu avec les conditions
du dépot Ds effectué a 500°C. Les études de recuits thermiques post dépot ont aussi permis
d’améliorer davantage le facteur de puissance méme avec les couches élaborées a basse
température mais uniquement sur des couches plus fines que 0,4um et qui étaient sous forme
de rubans (dimension latérale limitée) ; sinon, une délamination se produisait (si pleine plaque).
Ces ¢tudes seront présentées dans le prochain paragraphe.

4.2.3.3 Influence des recuits thermiques post dépot sur les propriétés
électriques et thermoélectriques

Comme nous venons de le voir, les dépdts de Chromel effectués avec un porte substrat
chauffé a haute température ont permis une amélioration sensible des résistivités ¢électriques
mais avec un trop faible impact sur le pouvoir TE. Dans cette partie, nous nous intéressons a
I’influence des recuits thermiques aprés dépot sur ces propriétés. Les recuits ont été effectués
dans un four RTA a basse pression et sous une atmosphére azotée afin d’éviter toute oxydation.
Les températures pendant les recuits ont été controlées et mesurées a 1’aide d’un pyrometre
calibré et d’un thermocouple en contact avec le porte substrat. Les premiers essais de recuits
« pleine plaque », c’est-a-dire sur des échantillons de grande surface (plusieurs cm?) ayant
systématiquement délaminés soit dans la premiére heure suivant la sortie du four RTA, soit lors
du clivage en rubans de I’échantillon, nous avons contourné le probléme en réalisant cette
analyse avec des recuits RTA de rubans Chromel de largeur limitée de 200 um (constituant des
barrettes Seebeck avec TC multipiste, cf. Figure 4.6.a) et des mini tréfles de Van Der Pauw de
taille réduite.

Les températures de recuit €¢tudiées sont dans la plage comprise entre 250 et 650 °C. Au-dela
de 650°C, les recuits entrainent une dégradation des propriétés €lectriques. Les temps de recuit
sont dans la gamme 15s a 60s.

Les recuits présentés ici sont réalisés a partir d’une couche de Chromel de 0,26um déposée
a température ambiante dans des conditions de dépdt noté D2 du Tableau 4.1. Les résistivités
¢électriques, coefficients Seebeck et facteurs de puissance obtenus avant et aprés une série de
recuits sont résumés dans le Tableau 4.2.

I1 est constaté que les recuits effectués a des températures suffisamment élevées (>400°C)
permettent une amélioration significative du facteur de puissance : il atteint un optimum a 13,3
pW.cm' K2 pour un recuit de 30 sec a 600°C et ce grice a un coefficient Seebeck
significativement élevé, quasi doublé par rapport a un échantillon brut : 30uV/K, tandis que la
conductivité¢ électrique de 67,6 pQ.cm, est elle aussi ‘améliorée’ (légérement réduite).
L’échantillon ayant la meilleure résistivité est obtenu pour un recuit plus court :15 sec a 600
°C, mais I’avantage est minime (67,3 p€2.cm) et de plus I’échantillon présente un PF moindre :
11,6 pW.cm™ K2 (a = 27,9 pV/K). Ainsi donc un recuit 2 600°C d’une demi-minute permet
I’obtention d’un facteur de puissance presque 5 fois plus élevé que celui du Chromel brut de
dépot.
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Température de Post- 950 350 400 450 500 550 600 600 650

recuit (°C) dépot
Temps de recuit (s) - 60 60 30 30 30 30 15 30 30
Résistivité électrique
8 8 5,2 80 1,5 5,4 38 673 6 2,8

(p) 3 25 °C (uQ.cm) 7 77, 75, 71, 75, 73, 7, 7,7 72,
Coefficient Seebeck

154 13,8 14 16,3 24,5 27 28,1 279 30 29,8
(a) 225°C (uV/K) ’ ’ ’ ’ ’ ’ ’

Facteur de puissance

3 2.4 2,5 3,3 8,4 9,7 10,7 11,6 13,3 12,2
(0/p) (WW.cm™.K?) ’ > ’ > > ) ) , ,

Tableau 4.2 : Proprictés électriques d'une couche de Chromel (0,26um) mesurées avant et apreés
recuit a différentes températures et temps de recuits (Conditions expéerimentales de dépot
correspondant au dépot D; présenté dans le Tableau 4.1).

(a) Dépot avant recuit (b) Dépot apres recuit a 600 °C

EHT= 200k SignalA=InLens Wo=25mm O\
Mag= 39.85KX Stage at T= ma’\iemn

EHT= 600kV  Signal A= InLens WD = 3.1 mm
Mag = 10550 K X StageatT= 0.0°

\}emn

Figure 4.12 : Images MEB vues en section transverse d’un dépot de Chromel : (a) avant recuit, (b)
apres recuit a 600 °C pendant 30s.

Des observations au MEB de la couche de Chromel, avant et apres recuit a 600 °C pendant
30 secondes (voir Figure 4.12), montrent une modification de la microstructure colonnaire
caractérisant la couche de Chromel. Les grains de la structure colonnaire semblent avoir changé
de forme en fusionnant, s’arrondissant, voire se densifiant, apres le recuit a 600 °C. Cette
densification des grains apres le recuit correspond a une réduction sensible de la concentration
de joints de grains, ce qui peut avoir contribué a une augmentation de la mobilité des porteurs
de charge (ici trous) expliquant la diminution de la résistivité électrique. L’augmentation du
coefficient Seebeck serait alors normale : en effet la mobilité est proportionnelle au coefficient
Seebeck (cf. équations (1.32) et (1.33)).

4.2.4 Elaboration du Constantan

Le Constantan est déposé par pulvérisation cathodique qui, pour rappel, permet d’une part
de respecter la stecechiométrie de D’alliage (CussNiss) mais aussi garantit un meilleur
recouvrement de la marche du thermoélément en Chromel. Les premiers essais de dépdt
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effectués avec une cible de Constantan, dans le méme bati de pulvérisation que celui utilisé
pour le Chromel, ont donné des couches avec des propriétés dégradées. Comme pour le
Chromel, les conditions de dépot telle que la température de substrat pendant le dépot ou les
recuits thermiques aprés dépdt ont eu une influence significative sur la morphologie et les
propriétés électriques et TEs. Les résultats des études d’optimisation sont décrits dans ce qui
suit.

4.2.4.1 Influence des recuits thermiques post dépot sur les propriétés
électriques et thermoélectriques

Les évolutions de la résistivité ¢lectrique et du coefficient Seebeck du Constantan déposé
par pulvérisation cathodique ont été étudiées en fonction d’une série de recuits thermiques
effectués aprés les dépodts. Ces recuits ont été réalisés a partir d’un dépot de Constantan de
400nm réalisé a température ambiante dans des conditions de dépdt décrites dans le Tableau
4.4 (noté Do) : puissance modérée de 150W et flux d’Argon et pression standards. Le Tableau
4.3 présente 1’évolution des résistivités €lectriques, des coefficients Seebeck et des facteurs de
puissance obtenus en fonction de différentes températures et temps de recuits.

Nous remarquons une amélioration de la résistivité €électrique aprés recuit, passant de 82,4
uQ.cm pour I’échantillon brut avant le recuit, & une valeur minimale de 62,1 p{.cm obtenue
pour un recuit a 600°C pendant 30s : ainsi la résistivité minimale du Constantan que nous
obtenons s’approche de celle du matériau sous forme massive (environ 49 pQ.cm [162]). En
revanche, nous constatons une dégradation notable du coefficient Seebeck pour des
températures de recuit supérieures a 350 °C, passant de — 23,1 uV/K avant recuit a — 9,6 pV/K
pour un recuit a 600 °C. Contrairement au cas du Chromel, les recuits de Constantan a des
températures tres élevées ne permettent pas d’obtenir des propriétés améliorées (sans doute par
ce que ’on démarre avec des propriétés relativement bonnes). Le meilleur coefficient Seebeck
mesuré avec la série de recuit présentée est de — 26,3 pV/K et est obtenu pour un court recuit
(1 min) pour une température voisine de 350 °C. Cela permet d’obtenir un facteur de puissance
de 9,2 uW.cm K2,

Température de Post-

2 4
recuit (°C) dépot 50 350 350 350 00 550 600
Temps de recuit - 60s 60s 3min 30min 30s 30s 30s
Résistivité électrique
82,4 75 75 75 66,4 70,8 71 62,1

(p) 2 25 °C (uQ.cm) ’ ’ ’ ’
Coefficient Seebeck

-23,1 -236 -263 —23,6 -22 -19,6 -11,6 -9,6
(a) 225°C (uV/K) ’ ’ ’ ’ ’ ’ ’
Facteur de puissance 6.5 74 9.2 74 73 54 1.9 1.5

(a?/p) (WW.cm.K?)

Tableau 4.3 : Propriétés électriques d 'une couche de Constantan de 0,4um, mesurées avant et
apres recuit a différentes températures et temps de recuits (dépot de type Do, Tableau 4.4).
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(a) Dépot non recuit (b) Dépot recuit a 600 °C

EHT= 1.00 kV Signal A= SE2 WD= 31mm
|| Mag= 4468KX Stageat T= 0.3°

EHT = 300 kV Signal A= SE2 WD= 21mm
Mag= 3578KX StageatT= 0.0°

\?e mn \?e mn

Figure 4.13 : Images MEB vues en section transverse d’un dépot de Constantan : (a) non recuit; (b)
recuit a 600 °C.

Nous avons aussi essayé de comprendre I’origine de la dégradation du coefficient Seebeck
pour des recuits a haute température (>350 °C). Une analyse de la microstructure du dépdt avant
et apres recuit a 600 °C a été effectuée en analysant les coupes transverses des échantillons au
MEB. Les images présentées sur la Figure 4.13 révelent que le recuit effectué¢ a 600 °C a
provoqué une « porosification » de la couche de Constantan initialement colonnaire (avant le
recuit). Cette porosification peut signifier une dégradation de la composition de 1’alliage et
expliquer la diminution du coefficient Seebeck, sans toutefois dégrader la conductivité
électrique, au contraire.

Ainsi le recuit thermique post-dépot effectué sur une couche de Constantan ne semble pas
permettre une amélioration significative du facteur de puissance. Pour ce matériau, nous allons
voir que les propriétés ¢électriques et thermoélectriques seront améliorées en optimisant les
parametres de dépdts.

4.2.4.2 Influence des conditions de dépot sur les propriétés électriques et
thermoélectriques

Le Tableau 4.4 donne les résistivités électriques, coefficients Seebeck et facteurs de
puissance (PF) obtenus avec une série de dépdts de Constantan réalisés avec des conditions
différentes au niveau température de dépdt (T), puissance, pression (p) et flux d’Argon (f). Une
augmentation de la puissance de polarisation (de 150 W a 300 W) permet de doubler la vitesse
de dépdt, passant de de 0.9 nm/s a 1,74 nm/s avec en parallele un gain en PF. Cela donc nous a
amené a doubler la puissance dans tous les dépots ce qui permet ainsi de réduire le temps et le
colt d’élaboration. L’amélioration de la résistivité électrique est significative : on passe de 87,4
puQ.cm pour le dépot Do (couche standard de référence) a 63,2 pQ.cm pour Dio, tandis que le
coefficient Seebeck passe de — 24,6 pV/K a — 28,8 uV/K.

En ce qui concerne la pression et le débit d’Argon, nous constatons une diminution de la
résistivité électrique avec la diminution de la pression et du débit d’ Argon jusqu’a une valeur
minimale de 50,6 pQ.cm lorsqu’on diminue de moiti¢ le produit p.f (couche D12, par rapport
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Référence de dépot Dy Dio Du D12 D3 D14 Dis Dis6

Source d’alimentation DC DC DC DC DC DC DC DC
Puissance (W) 150 300 300 300 300 300 300 300
Débit d’Argon (sccm) 40 40 80 32 64 40 32 40
Pression (mbar) 0,008 0,008 0.008 0.005 0.01 0.004 0,005 0.008
Température de
Tam Tam Tam Tam Tam Tam
substrat (°C) ¥ ¥ ¥ ° b b 300 350
Temps de dépot (s) 534 527 267 267 267 267 267 534
Epaisseur (nm) ~ 400 ~930 ~ 440 ~450 ~490 ~410 ~460  ~ 1000
Vitesse de depot ~09 ~174 ~165 ~168 ~18 ~154 ~1,61 ~187
(nm/s)
Résistivité électrique
4 2 1 1 4 4

(p) 2 25 °C (uQ.cm) 87, 63, 61,6 50,6 68, 57, 8,8 50
Coefficient Seebeck

-246 -288 —-292 -295 28,8 -29,7 315 -34
(o) 225 °C (uV/K) ’ ’ ’ ’ ’ ’ ’
Facteur de puissance 6.9 13,1 13,8 17.2 12,2 154 203 23,1

(o?/p) (WW.cm . K?)

Tableau 4.4 : Propriétés électriques du Constantan pour différentes conditions de dépot.

au standard D), ie avec un débit =32 sccm et une pression p=0.005 mbar. Comme la résistivité
¢lectrique minimale du Constantan correspond au matériau sous sa forme massive et vaut ~ 49
pQ.cm, cela signifie que nous nous rapprochons d’une bonne qualité €lectrique. Par ailleurs,
on constate (cf. Tableau 4.4, couches Dio a D14) que la pression et le débit d’Argon n’ont qu’un
effet modéré sur le coefficient Seebeck qui stagne dans la gamme —28,8 pV/K a 29,7 uV/K.
Le meilleur PF étant 17,2 pW.cm™. K™ pour la couche D12 évoquée plus tot.

Les coefficients Seebeck obtenus sont inférieurs aux valeurs présentées dans la littérature,
comprises entre —35 pV/K et —40 pV/K a température ambiante [160], [161], [163]-[165]. Les
¢tudes précédentes réalisées sur le Chromel avaient permis de constater que le coefficient
Seebeck est une propriété qui dépend de la microstructure du matériau. La microstructure
colonnaire caractérisant les dépots de Constantan a température ambiante (voir Figure 4.14.a)
ne permet pas d’avoir des coefficients Seebeck proches de ceux de la littérature. D’apres le
diagramme de Thornton (cf. Figure 4.10), la modification de la microstructure est gouvernée
principalement par la température du substrat pendant le dépot. 11 est donc ici aussi nécessaire
d’analyser la microstructure et les propriétés électriques et TE du Constantan pour des dépots a
haute température.

En effet, toutes choses étant égales par ailleurs, les deux dépdts de Constantan effectués a
300 °Ceta350 °C (cf. Tableau 4.4, couches Dis et Dic) présentent les meilleurs caractéristiques
avec notamment une augmentation du coefficient Seebeck qui atteint —34 pV/K (dépot a 350
°C), ce qui correspond a un facteur de puissance optimum de 23,1 pW.cm™ K.
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Figure 4.14 : Images MEB vues en section transverse de couches de Chromel : (a) cas d’un dépot
réalisé a température ambiante (Dyy); (b) cas d’un dépot réalisé avec une température de substrat
de 350 °C (D).

La Figure 4.14.b présente une image MEB en coupe transversale du dépot de Constantan
effectué¢ a 350 °C. Nous observons un début de changement de la microstructure colonnaire
avec une morphologie des grains différente qui ressemblent a ceux de la zone de transition
décrite dans le diagramme de Thornton. Nous aurions donc une densification des grains qui
aurait résulté par une augmentation de la mobilité des porteurs de charge (ici électrons), ce qui
peut expliquer la faible résistivité et ’augmentation du coefficient Seebeck constatés avec le
dernier dépot.

4.2.5 Synthese

En conclusion des études matériaux ci-dessus, il est vu que I’amélioration du facteur de
puissance des thermoéléments peut Etre gouvernée par deux facteurs principaux : la température
du substrat pendant I’élaboration des matériaux et les recuits thermiques post-dépot. Les autres
paramétres de dépot (puissance, débit d’ Argon et pression) ont également un effet qui permet
d’affiner I’optimum.

Dans le cas du Chromel, les recuits thermiques post-dépot réalisés a haute température ont
montré une amélioration significative du facteur du puissance avec une valeur qui passe de 3
uW.cm' K2 avant recuit a 13,7 pW.cm™.K? aprés recuit a 600 °C pendant 30s. En revanche
1’¢élévation de la température du substrat pendant les dépots du Chromel (entre 200 °C et 500°C)
n’a que treés peu d’influence sur les propriétés du matériau et un probléme de délamination
existe.

Dans le cas du Constantan, les meilleures performances ont été obtenues en chauffant le
substrat pendant 1’élaboration du matériau. Ainsi, un dépot réalisé a une température de substrat
de 350 °C, a permis d’améliorer le facteur de puissance a 23,1 uW.cm™.K™2, soit environ deux
fois supérieur a celui obtenu avec un dépdt a température ambiante (13,1 pW.cm™.K?). Par
contre, contrairement a ce qui a été observé dans le cas du Chromel, les recuits thermiques post-
dépot a haute température dégradent nettement le facteur de puissance du matériau.
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Malheureusement, les études d’optimisations des matériaux TE effectuées sur des couches
séparées (pleines plaque ou rubans) n’ont pas pu étre exploitées, ie. intégrées (avec adaptation)
dans le process multi-étapes de la fabrication des pTEGs. En effet certaines contingences
technologiques ne permettent pas, par exemple, ['utilisation de résines a des températures
¢levées. Il n’a ainsi donc pas été possible de faire les dépots de Constantan a température €levée,
la résine utilisée pour le lift off du Constantan ne supportant pas les températures excédant les
150°C. La technique de gravure chimique, pour la réalisation des pistes de Constantan, est
envisageable pour la suite des travaux, mais n’a cependant pas encore pu €tre mise en ceuvre.
Par ailleurs, nous avons constaté que le post-recuit du Chromel a haute température entraine
une dégradation thermomécanique de la bicouche SiO2/Si3N4 et la rupture des membranes
suspendues apres 1’ouverture du substrat Si par la face arriére (derniére étape de fabrication des
UTEGS).

C’est ainsi que dans la suite de ce manuscrit, nous ne présentons que les résultats des uTEGs
réalises avec les couches thermoélectriques a facteurs de puissance optimisés a température
ambiante, qui elles n’ont pas créés de surprise technologique délétére. L’implémentation
d’adaptations dans le process pour I’intégration des couches TE optimales qui nous avons
développés (emploi de hautes températures) fait partie des perspectives.

4.3 Caractérisations des pnTEGs

La caractérisation des pTEGs consiste a évaluer leur performance en thermogénération, a
savoir, mesurer 1’évolution des grandeurs de sortie (Tension Seebeck et puissance de sortie) en
fonction des flux thermiques injectés dans les composants. Les modules pTEGs 2.5D dont nous
présentons les caractérisations ici ont été €laborés selon le protocole décrit au précédent
chapitre.

De fagon générale pour les u'TEGs planaires de 1’équipe, le report du concentrateur sur les
membranes suspendues a par le passé exploité la mise en place d’une technique de scellement
par thermocompression. Cependant cette technique est coliteuse et technologiquement
compliquée, pouvant entrainer la rupture mécanique des membranes (cas fréquent). Ceci dit,
son avantage est d’assurer un collage avec un alignement quasi parfait entre les deux parties
des pTEGs de premiére génération (précision ~ quelques microns) et a été présentée dans [114].
Une autre technique sans collage mais avec alignement assisté est décrite en détails dans le
mémoire de thése de Zheng Yuan [109] (systéeme mécanique usiné a la dimension des uTEGs
avec un positionnement précis & Spum pres et pointes €lectriques assurées par des pogo-pins).
Pour des raisons pratiques, dans ce travail, les alignements entre le concentrateur et les
membranes suspendues sont réalisés sans la technique de scellement ni celle employant le
micro-dispositif a pogo-pins. En fait I’alignement est effectué sous microscopie optique a I’aide
de cales d’alignement. De la graisse thermique est utilisée pour assurer un contact humide (entre
piliers de concentrateur et membranes) permettant de minimiser la résistance thermique de
contact. Par ailleurs, chaque PUTEG est caractéris¢ plusieurs fois avec ajustement de
I’alignement entre le concentrateur et la partie inférieure du module (partie thermopile sur
multi-membrane). Le principe de la mesure et les résultats des caractérisations sont présentés
dans ce qui suit.
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4.3.1 Description du banc de caractérisation

La Figure 4.15 présente le banc de caractérisation utilis¢ dans ce travail pour la
caractérisation des uTEGs. Ce setup artisanal a été réalisé et adapté pour la caractérisation de
nos UWTEGs (usiné au département Génie Mécanique et Productique de I’'TUT). Il est équipé
d’un systéme a quatre pointes (micro-positionnables) permettant, d’une part, d’injecter une
puissance thermique par effet Joule directement a partir de la résistance Au réalisée a la surface
du concentrateur du pTEG, a I’aide de deux des pointes, et d’autre part de relever avec les deux
autres pointes, la tension Seebeck générée entre les bornes de la thermopile du pTEG. Le pTEG
repose sur un bloc d’ Aluminium volumineux utilis€ comme un puits thermique pour évacuer la
chaleur et maintenir la face arriére du pTEG a une température proche de 1’ambiante (celle-ci
est mesurée a proximité du pTEG a I’aide d’une sonde de température). De la graisse thermique
est utilisée entre le bloc d’Aluminium et le p'TEG pour assurer une meilleure évacuation de
chaleur (contact humide qui permet de réduire sensiblement la résistance de contact sur le puits
en Aluminium).

La résistance chauffante du concentrateur est connectée a une source de courant continu
permettant d’injecter une intensité électrique et ainsi dissiper une puissance thermique
directement dans le concentrateur. La puissance thermique dissipée est déduite a partir des
mesures du courant traversant la résistance chauffante et de la tension a ses bornes. Le courant
injecté dans la résistance chauffante est ajusté entre 0 et 0.3 A avec un pas d’environ 25 mA,
ce qui correspond une puissance thermique dissipée par effet Joule variant de 0 et 1.3 W. on
note que la résistance de I’élément chauffant varie entre 10 et 14,5 Q en fonction de la
température. Du fait que le nTEG est exposé a ’environnement ambiant, une partie de la
puissance dissipée dans la résistance chauffante sera donc échangée par convection et
rayonnement avec I’environnement extérieur. Une évaluation de ces pertes sera présentée dans
la suite de ce chapitre.

A la sortie du uTEG, la tension Seebeck délivrée par la thermopile (Vs) est relevée, a 1’aide
d’un voltmetre a haute impédance, et est répertoriée en fonction de la puissance thermique

injectée dans le concentrateur. Cette mesure de la tension Vg permet de déduire le différentiel

(b)

Figure 4.15 : (a) Banc de caractérisation des uTEGs; (b) Zoom sur un uTEG positionné sous 4
pointes (deux pour chauffage concentrateur et deux pour mesurer la tension Seebeck).
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de température entre les jonctions des thermocouples mais aussi la puissance électrique
maximale délivrée par le module TE a partir de sa résistance électrique interne.

4.3.2 Evaluation des différentiels de température générés entre les
jonctions

Les caractéristiques des six configurations pTEGs réalisées dans ce travail (cf. chapitre 3)
sont présentées dans le Tableau 4.5. Tous ces modules présentent des surfaces identiques pour
leur empreinte au sol (~ 5,7x6 mm?) et leur collecteur. Seul différe leur nombre de TCs et de
membranes (et nombre de piliers du concentrateur en vis-a-vis) par variation des longueur et
largeur des pistes de thermoéléments. Au niveau des deux TEs constituant les thermopiles : tous
les modules disposent de 150 nm de Chromel et 450 nm de Constantan. Les résultats des
simulations numériques présentés dans le chapitre 2 montrent que les configurations pTEGs
présentées dans le Tableau 4.5 sont celles qui permettent de générer le maximum de puissance.
La premiére colonne du Tableau 4.5 donne un nom d’identification compact pour chacun des 6
LTEGs.

WTEG o, Lé)ezg;lz:r Largeur des pistes (um) N
(8~5,7%6 mm’) (um) 1¢" thermoélément 2"¢ thermoélément

2m-200um 2 1060 200 150 25 100
3m-200pum 3 670 200 150 25 150
4m-100um 4 495 100 55 49 392
4m-200um 4 495 200 150 25 200
S5m-100pum 5 390 100 55 49 490
5m-200um 5 390 200 150 25 250

Tableau 4.5 : Caractéristiques géométriques des six configurations de uTEGs réalisés et
caracteérisés dans ce travail. Ny, : Nombre de membranes; Ny : Nombre de thermocouples
connectés en serie; Nyc : Nombre total de thermocouples (Ny¢ = 2N,,,N).

La Figure 4.16 présente I’évolution de la tension Seebeck générée par chacune des 6
configurations WTEG en fonction du flux thermique injecté (¢;) dans la surface de
concentrateur. Afin d’éviter un excés d’échauffement des modules, nous avons limité la
puissance thermique maximale injectée dans le concentrateur a 1.3 W. Pour chaque
caractérisation, la température du puits thermique est mesurée en continu a proximité des
UTEGs ; celle-ci montre un échauffement quasi nul du puits sur toute la durée de la mesure.
Les caractéristiques Vs(¢h;) sont quasi linéaires et atteignent quelques centaines de mV pour
une énergie injectée supérieure a 1W.
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Figure 4.16 : Evolutions de la tension Seebeck générée a la sortie du uTEG en fonction du flux
thermique injecté dans la surface du concentrateur et ce pour les configurations uTEGs citées dans
le Tableau 4.5.

Nous avons supposé que pour chaque caractérisation, la puissance chauffante était
intégralement injectée dans le concentrateur et était dissipée vers le puits thermique a travers le
UTEG. Chaque module est caractérisé plusieurs fois afin de réduire 1’erreur liée a tout éventuel
désalignement du concentrateur. Les meilleurs résultats reproductibles obtenus sont présentés
sur la Figure 4.16.

Les caractéristiques linéaires de la tension Seebeck délivrée en fonction du flux thermique
injecté dans le concentrateur s’expliquent naturellement par 1’équation :

Vs = NyarcAT s = NsaTcRith¢i (4.9)

ou N est le nombre de thermocouples connectés en série (Ng = 25 dans le cas d’une largeur
des pistes de 1 thermoélément de 200um et Ng = 49 dans le cas d’une largeur des pistes de
1¢ thermoélément de 100um), apc = dnicr — Acuni €St le pouvoir TE équivalent d’un TC,
AT, = R, est la différence de température entre les jonctions chaudes et froides de la
thermopile, Rgh est la résistance thermique interne du pTEG et ¢; est le flux thermique injecté
dans le concentrateur.

La relation (4.9) montre que la tension Seebeck est liée au nombre de TCs connecté en série
N; (fixé par la largeur des pistes de 1° thermoélément), mais aussi & Rt la résistance thermique
du uTEG qui dépend du nombre de membranes (fixé par la longueur des TCs (Tableau 4.5)).
Cela explique les différences entre les tensions Seebeck délivrées par chaque configuration de

LTEGs, comme le montre la différence des pentes des courbes expérimentales de la Figure
4.16.

Pour cette série de mesures, la tension Seebeck maximale délivrée est d’environ 305 mV
obtenue pour une structure pPTEG a 4 membranes avec une largeur des pistes de 100um (Ng =
49 pour la puissance thermique maximum injectée (~1,1 W). Nous constatons que pour la
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configuration 4 membranes mais a largeur de piste de 200um (Ng = 25), la tension délivrée par
le uTEG chute d’environ d’un facteur 2, ce qui est en accord avec 1’équation (4.9).

Connaissant le nombre de thermocouples connectés en série N et le pouvoir TE équivalent
d’un thermocouple ar¢, la relation (4.9) permet de déduire pour chaque configuration pTEG la
différence de température AT, entre jonctions chaudes et froides de chaque thermopile selon :

Vs
NsaTC

AT, = (4.10)

La détermination du coefficient Seebeck équivalent ar. nécessite la mesure du coefficient
Seebeck de chaque thermoélément. Pour ces mesures, comme évoqué plus tot dans ce chapitre,
nous avons intégré dans nos masques de fabrication des motifs tests adaptés a notre setup de
caractérisation Seebeck, disposés au plus pres des motifs pTEGs : ces « barrettes » de test sont
donc issues du méme wafer et des mémes couches de Chromel ou Constantan. Les coefficients
Seebeck de chaque thermoélément (Chromel et Constantan) sont mesurés en fonction de leur
température moyenne a 1’aide du dispositif décrit dans la section 4.2.2, dans une plage de
température allant de 35 °C a 95°C comme illustrés sur la Figure 4.17.a (la température
moyenne la plus basse de 35°C a été imposée par la température ambiante et les gradients
thermiques imposés entre les deux jonctions des thermoéléments). Pour chaque matériau,
plusieurs mesures de a(Ty,,,) ont ét€ effectuées sur plusieurs barrettes situées dans différentes
zones du wafer afin de déduire la marge de variation du pouvoir thermoélectrique sur tout le
wafer.

Dans la plage de température de travail, n’excédant pas les 100 °C, nous mesurons une valeur
quasi constante du pouvoir TE du Chromel (couche de 150nm pour rappel) avec un écart moyen
entre les mesures inférieur a 1uV/K. En revanche, le pouvoir TE du Constantan (d’épaisseur
450nm) augmente légérement (en valeur absolue) en fonction de la température moyenne avec
une variation moyenne inférieur a 3 uV/K (entre les valeurs a 35°C et celles a 95°C). Les valeurs
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Figure 4.17 : (a) Dépendance du pouvoir TE des thermoéléments (Chromel et Constantan) en
Jonction de la température moyenne; (b) Evolution de la différence de température AT ¢ pour
chaque configuration uTEG en fonction du flux thermique injecté dans le concentrateur.
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des coefficients Seebeck moyens a température ambiante (25°C), extrapolés a partir de
plusieurs mesures sont d’environ ayjcr = +15 pV/K pour le Chromel et o ni =—33 pV/K pour
le Constantan, ce qui représente des valeurs cohérentes avec nos études de calibration (premicre
partie de ce chapitre). Ceci résulte en un pouvoir thermoélectrique équivalent d’un
thermocouple ar¢ d’environ 48 uV/K.

Cette connaissance de arc permet de déduire la différence de température effective AT, ¢
pour chaque configuration de uTEG en fonction du flux thermique injecté dans la surface de
concentrateur ; ces six €volutions AT ¢(¢;) sont représentées sur la Figure 4.17.b.

Comme prévu par la simulation sous COMSOL présentée au chapitre 2, la configuration de
UWTEG a 2 membranes présente les AT¢ les plus €levés du fait de sa résistance thermique
planaire plus grande, celle-ci étant liée a la longueur des thermocouples plus importantes (cf.
premicre ligne du Tableau 4.5, pTEG 2m-200pum). Un différentiel de température maximal
moyen d’environ 167 K est obtenu entre les jonctions de thermocouples lorsque la puissance
thermique injectée dans le concentrateur est de 1,2 W. Comme les évolutions expérimentales
AT.¢(¢;) sont lin€aires (sur la plage des ¢; explorée) on peut définir une résistance thermique
unique pour chacune des 6 configurations (R = AT s/ ¢;). La résistance thermique interne la
plus élevée, ie celle du pTEG a 2 membranes, est d’environ 139 K/W (les résistances

thermiques du concentrateur et du dissipateur fabriqués en Silicium peuvent étre négligées).
Les résistances thermiques des 5 autres configurations varient dans la gamme 103 — 120 K/W.

Il est important de noter, que les différentiels de températures obtenus pour chaque
configuration permettent a priori d’estimer les résistances thermiques de contact entre les
concentrateurs et les parties inférieures des différents modules, et ce en confrontant les résultats
expérimentaux a la simulation numérique sous le logiciel COMSOL Multiphysics® décrite
dans le chapitre 2.

4.3.3 Mesure des puissances de sortie maximale

Les puissances ¢lectriques maximales par unité de surface générées par chaque nTEG
peuvent tre déterminées a partir des tensions Seebeck mesurées précédemment et en mesurant
la résistance électrique interne de chacun de ces pTEGs :

2
Vs

P = 4.11
max 4AuTEGRie (4.11)

ou Vs est la tension Seebeck, A, rgg est la surface totale du pTEG (~ 0.34 cm?) et RS est la
résistance ¢€lectrique interne du module.

Le Tableau 4.6 résume les valeurs des résistances €lectriques internes calculées et mesurées
a I’aide d’un multimétre pour chaque configuration u'TEG. La valeur théorique est calculée a
partir de 1’équation (2.40) en mesurant la résistivité de chaque thermoéléments par la méthode
de Van Der Pauw a I’aide de plusieurs motifs tests réalisés a différents endroits sur le wafer
dont sont issues les thermopiles. Ces mesures donnent des résistivités moyennes d’environ 100
pQ.cm dans le cas du Chromel et 60 nQ.cm dans le cas du Constantan. Nous constatons une
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Configurati
OMUSUration =, 1-200um  3m-200um  4m-100pm  4m-200um  Sm-100pm  5Sm-200um

RTEG
e
Ri (Q,) 280 118 273 65 172 41
(Calculée)
e
R; (Q,) 305 140 311 90 235 60
(Mesurée)

Tableau 4.6 : Résistances électriques internes calculées et mesurées pour chaque configuration de
UTEG.

valeur de résistivité pour la couche de Chromel utilisée dans les pPTEGs supérieure a celle
obtenue dans la partie caractérisations pour le dépot de type D2 auquel elle est apparentée (p =
100 uQ.cm versus 78 p€.cm, cf. dépot Tableau 4.1). Cela s’explique par la faible épaisseur de
la couche de Chromel intégrée dans les uTEGs (150 nm) comparée a celle utilisée dans la partie
caractérisation (~ 490 nm, cf. p est inversement proportionnel a 1’épaisseur [132]) et par une
microstructure du matériau qui peut évoluer en fonction de 1’épaisseur déposée.

L’écart entre les résistances électriques calculées et celle expérimentalement mesurées
résulte de I’existence de résistances €lectriques de contact a 1’interface de recouvrement entre
les thermoéléments. Ces résistances sont difficiles a maitriser dans les réalisations
technologiques malgré le dépot d’une couche métallique en Or entre les thermoéléments pour
minimiser ces contacts.

De fagon globale, il apparait clairement que les résistances électriques internes R de cette
nouvelle génération pTEGs a thermopile tout-métal périodiquement repliée, sont nettement
inférieures a celles de la premiére génération de PTEG a base de thermopile polySi
périodiquement plaquées, qui sont de 1’ordre de la centaine de kQ, pour des modules de type
10m-200um, voire de quelques MQ pour des modules de type 2m-50um. Cette réduction
drastique des résistances résulte d’une part, de 1’utilisation des matériaux TE métalliques
(Chromel et Constantan) pour lesquels les résistivités électriques sont tres faibles, et d’autre
part, de la nouvelle topologie de la thermopile dans laquelle les TCs sont associés en série et en
paralléle mais aussi en 2.5D. Pour rappel, la puissance électrique de sortie générée par une
association série/parallele reste la méme que celle d’une association purement série comme
nous 1’avons expliqué dans le chapitre 1 (avec le méme nombre de thermocouples).

La Figure 4.18.a présente 1’évolution de la densité de puissance électrique maximale Py,
pour les 6 configurations de pnTEGs en fonction du flux thermique injecté dans la surface de
concentrateur. Ces résultats expérimentaux montrent que la configuration uTEG a 5
membranes avec une largeur de piste de 100um (WTEG 5m-100um) présente les meilleures
performances. La plus grande valeur expérimentale est d’environ 275 pW/cm? pour une
puissance thermique injectée de ~1,15 W. Normalis¢ a 1W de puissance thermique injectée,
cela correspond a la thermogénération de 207uW/cm? (en valeur absolue cela correspond a une
puissance de sortie maximale générée d’environ 70,5 uW). Le second module fonctionnant le
mieux est également a 5 membranes : uTEG 5Sm-200pum avec 193 uW/cm?. Viennent ensuite
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Figure 4.18 : (a) Evolution de la densité de puissance électrique maximale Py, pour chaque
configuration uTEG en fonction du flux thermique injecté dans le concentrateur, (b) Schématisation
de la caractéristique courant-tension idéale aux bornes d’'un uTEG 5m-100um pour un flux
thermique injecté de 1W.

les deux WTEGs a 4 membranes (~181uW/cm? et ~151uW/cm?) et en dernier ceux a 3 et 2
membranes (respectivement ~108uW/cm? et ~63,5 pW/cm?).

Méme si ces résultats sont supérieurs a ceux obtenus avec la premiére filiere de pTEG de
I’équipe, comme on pouvait s’y attendre, ils restent inférieurs a ceux prédits par les simulations
numériques, résumés sur la Figure 2.25, dans lesquelles nous avons utilis¢ les propriétés des
thermoéléments (coefficient Seebeck et la résistivité électrique) données dans la littérature
(propriétés bulk nettement meilleures que celles obtenues en couche mince sans recuit
d’optimisation). Par ailleurs, les contingences technologiques ne nous ont pas permis d’utiliser
dans les modules les épaisseurs optimales des thermoéléments déterminées par modélisation.
Enfin la réduction des pertes thermiques a travers les bossages a I’aide de Silicium poreux n’a
pas pu aboutir. En fait les impondérables liés a la situation sanitaire ayant bousculé les
echéances de la these, il a ét¢ difficile de résoudre toutes les contraintes micro-technologiques :
I’amélioration du facteur de puissance (abordée précédemment), la recherche de maitrise de
dépots TE plus épais (impossible avec notre technologie actuelle) auraient pu permettre
d’améliorer davantage les performances obtenues.

Les différentiels de températures AT.r déterminés & partir des caractérisations
expérimentales permettent aussi d’estimer les résistances thermiques de contact entre, d’une
part la partie concentrateur et la partie membranes, et d’autre part entre les piliers du substrat
inférieur et le puits thermique. Comme nous 1’avons expliqué dans le chapitre 2, ces résistances
de contact, ont un impact significatif sur la différence de température entre les jonctions chaudes
et froides AT.. Pour ce faire, nous avons ajusté en fonction des résistances thermiques de
contact les différentiels de température ATy calculés par le modele COMSOL avec ceux
déterminés a partir des caractérisations expérimentales, et ce pour chacune des 6
configurations de uTEG. La mise en concordance entre les AT, numériques et expérimentaux
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Figure 4.19 : Fit par modélisation des évolutions expérimentales de AT¢s (a) et de P gy (b) pour
chaque configuration uTEG en fonction du flux thermique injecté dans le concentrateur.

nous a permis d’estimer la valeur des résistances thermiques de contact suivantes : 3,5 K.cm*/W
pour la configuration pTEG a 2 membranes, 4 K.cm*W pour la configuration uTEG a 3
membranes, 7 K.cm?W pour la configuration pTEG a 4 membranes, et 10 K.cm*W pour la
configuration pPTEG a 5 membranes. Ces valeurs permettent d’avoir un écart inférieur a 5 %
entre la simulation et I’expérimentation, comme le montre la Figure 4.19.a.

La Figure 4.19.b donne les évolutions des densités de puissances électriques maximales
P max €n fonction du flux thermique obtenues expérimentalement et a I’aide de la modélisation
numérique (déduite a partir des différentiels de températures calculés par le modele COMSOL)
en ayant utilisé les résistances thermiques de contact données ci-dessus. Nous constatons une
assez bonne corrélation entre les résultats de caractérisation et de simulation. Le faible écart
entre ces courbes s’explique d’une part, par le léger décalage obtenu entre les différentiels de
température AT.¢ calculés et déduits des mesures (cf. Figure 4.19.a) mais aussi d’autre part, par
les résistances ¢lectriques de contact aux interfaces entre les thermoéléments (négligées dans le
calcul théorique de la puissance). Par ailleurs, les prédictions numériques montrent que la
configuration pyTEG a 5 membranes est bien celle la plus performante, ce qui est en bonne
adéquation avec les résultats obtenus expérimentalement. La bonne concordance des résultats
permet de valider I’approche dans notre exemple.

4.3.4 Influence des conditions environnementales

Comme nous I’avons expliqué précédemment, les conditions de caractérisation des pTEGs
se font en régime établi a I’équilibre avec 1’environnement ambiant. Une partie de la puissance
dissipée dans la résistance chauffante du concentrateur est donc échangée par convection et
rayonnement avec I’environnement extérieur. Le flux réellement injecté dans le yTEG est donc
moindre. L’objectif de cette partie est d’estimer par les simulations numériques le pourcentage
de flux thermique perdu par convection et rayonnement, et ainsi étudier I’influence de ces
conditions environnementales sur les performances des pTEGs.

Nous rappelons tout d’abord les expressions analytiques des flux thermiques échangés par
convection ¢, et rayonnement ¢y, :
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bc = hexe (Tcon - Tamb)Acon (4.12)

Pr = EO-(chtm - T;mb)Acon (4.13)

ou h,,; est le coefficient d’échange thermique de I’air (en W.m?2.K™"), T,,,, est la température
de surface de concentrateur, Ty, est la température ambiante (~ 298 K), Ao, est la surface de
concentrateur (~ 0.3 cm?), € est I’émissivité de la surface de concentrateur, o est la constante
de Stefan-Boltzmann (5.67 x 1078 W.m2.K™*#).

Les flux perdus par convection et rayonnement sont estimés en fonction du coefficient h,,
pour la convection et 1'émissivité € pour le rayonnement. Nous rappelons que le coefficient
d’échange thermique de 1’air en convection naturelle se trouve dans la gamme 2-25 W.m2.K"!
[121] et I’émissivité est un nombre adimensionnel compris entre 0 et 1. (a) et (b) donnent
respectivement les évolutions des flux perdus par convection et rayonnement pour les
configurations pTEGs a 2 et 5 membranes, et ce en fonction du coefficient d’échange h,,; pour
la perte par convection et en fonction de 1’émissivité € pour la perte par rayonnement. Ces
résultats montrent que les pertes par convection et rayonnement sont plus importantes pour un
UTEG a 2 membranes que pour un uTEG a 5 membranes. Ce qui s’explique par le fait que la
résistance thermique du pTEG étant beaucoup plus élevée dans le cas du module 2 8 membranes
ce qui entraine une température de surface de concentrateur plus importante que dans le cas du
UTEG a 5 membranes. A titre d’exemple, pour une puissance thermique de 1 W injectée a
travers la surface de concentrateur, les températures de surface T,,, calculées sont de 443 K et
414 K respectivement pour les configurations pTEGs a 2 et 5 membranes. Les pourcentages de
flux totaux perdus par convection et rayonnement peuvent donc dépasser les 15 % dans le cas
le plus défavorable ou le coefficient d’échange thermique par convection est pris égale a 25
W.m?. K" et avec une émissivité de surface de 1, comme le montre la Figure 4.20.
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Figure 4.20 : (a) Pourcentage de flux perdu par convection entre la surface de concentrateur et
[’environnement ambiant en fonction du coefficient d’échange thermique de [’air; (b) Pourcentage
de flux perdu par rayonnement thermique entre la surface de concentrateur et l’environnement
ambiant en fonction de l'émissivité de la surface de concentrateur.

141



Ces simulations montrent que les performances de nos uTEGs sont sous-évaluées avec des
puissances de sortie qui doivent en réalité étre supérieures a celles données dans ce mémoire
(ie pour un flux incident donné et intégralement utilis¢é pour la thermogénération). Une
estimation des conditions réelles de caractérisation et donc du flux perdu nécessite une étude
numérique du différentiel de température entre les jonctions AT.s en fonction du coefficient
d’échange thermique de I’air, de 1’émissivité et des résistances thermiques de contact. Le
modele décrit au chapitre 2 a été adapté en fonction des résistances thermiques de contact tout
en fixant les valeurs de h,,; et € au maximum (25 W.m?2.K™! et 1 respectivement). Ce choix est
justifié car les résistances thermiques de contact ont une plus forte influence sur les différentiels
de température (cf. Figure 2.16).

4.3.5 Comparaison des performances avec I’état de I’art

Comme nous 1’avons décrit dans le chapitre 1, deux facteurs permettent de comparer les
performances des pTEGs : les facteurs d’efficacité en température F, (WW.cm?2.K?) et en flux
E; (W'.cm™) définis respectivement par :

Pmax
F, = —_max (4.14)
¢ AuTEGATert
F = _Pnax _ _ F.Rth? (4.15)

avec pour rappel : P, est la puissance de sortie générée par le pTEG (en uW), A rg¢ est la
surface totale du module (cm?), AT,,, est la différence de température externe a laquelle le
ULTEG est soumis (en K) et ¢p; = AT,/ Rﬁ’;EG le flux thermique net traversant le uTEG (en
W), Rﬁ}T‘EG ¢étant la résistance thermique du pnTEG (en K/W).

Dans la littérature, le facteur F, est le plus souvent utilisé pour comparer les performances
des thermogénérateurs. Dans la plupart des cas les systémes de caractérisations décrits
fonctionnent en condition de température et non en condition de flux injectés comme détaillé
dans ce travail. Pourtant, seules les caractérisations en condition de flux permettent de tenir
compte de la résistance thermique des pTEGs, caractéristique essentielle qui ne peut pas étre
négligée dans des conditions réelles de fonctionnement (condition de flux). L’adaptation de la
résistance thermique du pTEG a I’environnement extérieur est primordiale pour permettre de
collecter le maximum de chaleur et ainsi augmenter les performances du dispositif. C’est
d’ailleurs 1’'une des particularités de la topologie de nos générateurs qui permet d’ajuster la
résistance thermique en fixant le nombre de membranes (ie. leur longueur). Ainsi, des WU TEGs
a 10 membranes présentent théoriquement des résistances thermiques faibles permettant une
meilleure captation des flux thermiques extérieurs (faibles pertes par les bossages). Un exemple
de réalisation fait par I’équipe avec la 1° filiere de pTEG planaires [115] est donné dans la
colonne 4 du Tableau 4.7 : sa résistance thermique est d’environ ~11 K/W. Incidemment cet
exemple permet d’illustrer 1’équivoque du facteur F, : ce nTEG 10m200um posséde un
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1¢r¢ génération 1% génération améliorée 2" génération 2.5D
polySi non recuit par fort dopage (Ce travail)
N 2 5 5 10 (*) 4 5
" 2m-50pm | Sm-70pm 5m-70pm 10m-200pm 4m-100pm | 5m-100pm
Nrc 288 560 560 460 392 490
Matériaux . p-polySi(B)/Al | n-polySi-codopé/Al ) )
TEs n-polySi(P)/Au RTA ARTA (9 NigoCrio/CussNigs
Vs (V) 6,6 8,5 6,6 | 0.275 0.257
AT (K) 88 58 71 11,5 117 109
AT cp (K) ~94 ~74 ~9] ~17 128 121
R4 (KIW) 94 74 91 17 128 121
R{ (kQ) 290 1730 192 23 0,311 0,235
Pmax 11 31 165 35 181 207
(uW/cm?)
Fe 0,0013 0,0056 0,02 0.117 0,011 0,014
(uW.cm2.K?) ’ ’ ’ : > ,
F*
» ° 5 0,11x10* 0,31x10* 1,65x10* 0,35x10* 1,81x10* 2,07x10*
(Wl.cm™)

Tableau 4.7 : Comparaison de performances obtenues avec la 1°° et la 2" génération du uTEG
IEMN planaire, pour une puissance thermique de 1W injectée dans le concentrateur. (*) : exemple
pour illustrer l’effet d’un bon PF sur F, alors méme que F, est trés bas.

excellent facteur Fe grace a la singularité du polySi employé (codopage induisant un trés bon
PF) alors méme qu’il a une conductivité thermique trop élevée, qui a contribué a en faire un
pictre thermogénérateur avec un F, trés faible.

En fait, ce Tableau 4.7 présente une comparaison des meilleures performances
expérimentales de cette nouvelle génération de pTEGs 2.5D, a thermopiles tout-métal, avec
celles de la 1° génération développée dans 1’équipe et intégrant des thermopiles a base soit du
polySi standard (non recuit) soit du polySi amélioré par recuit (et a fort PF, Facteur de
Puissance) [89], [115], [116]. Les résultats donnés dans le Tableau 4.7 sont obtenus pour une
puissance thermique de 1W injectée dans le concentrateur. Les tensions Seebeck obtenues avec
la nouvelle famille de pnTEGs sont relativement faibles, comparée a celle de la premicre
génération, en raison du pouvoir TE des thermoéléments plus faible que celui du polySi, et en
dépit de la forte résistance thermique de la thermopile. En revanche, les résistances électriques
sont trés significativement réduites d’environ un facteur 1000 comparées aux résistances de
module de premiére génération intégrant du polySi. Cela résulte en une amélioration en termes
de puissance générée et facteur d’efficacité en flux F, : pour la configuration pnTEG a 5

143



3griT T T T T TTTTT T T T TTTTTT T T T T TTTTT
10

N n-BiTe/p-BisbTe [88

:IL = i . O Verticale Bi-Te
L 10° Planaire Bi-Te

g O Planaire CMOS
g 10* A Planaire métal
= p-SiGe nandfils [96]

0 ’ -poly-Si [105
e 10 / n/p-poly-Si [95]  p-Si/Al [100] n/p-poly-Si [105]
g o © oG~ Nicr/cuni[104]
S © 7 U . A
£ 107 O (A ) S Cu/CuNi [103]

9 o v Nicr/cuNi >, 4
b o N [Cetravail) 1 A \
S 107 . iy : ®
8 n/p-poly-Si [46] S /
U 10_4 n p_po’y_siGe [92] Nfcr/CUNJ [101] <4
= Cu/Ni [102] 4~

111l 1 1 1 1 11111 1 1 11 11111 1 1 T

100 101 102 103

Surface totale (mm?2)

Figure 4.21 : Comparaison des facteurs d’efficacité en fonction de la surface des uTEGs.

membranes (avec une largeur de piste de 100um) nous obtenons une densité de puissance de
sortie de 207 uW/cm? correspondant a un facteur F;* de 2,07x10*/cm*/W.

Par ailleurs les meilleures performances obtenues dans ce travail ont été confrontées a celle
de I’état de I’art pour situer notre p'TEG 2.5D. La Figure 4.21 présente le facteur d’efficacité
d’une variété de pnTEGs rapportés dans la littérature, verticaux ou planaires, et nous y avons
inclus celui du meilleur pTEG réalisé dans ce travail. Les pTEGs a base d’alliages (Bi-Te)
restent bien entendu les plus performants. Si on compare le facteur d’efficacité de notre pTEG
a ceux des UTEGs issus de la méme famille technologique (ie. CMOS) avec configuration
planaire et matériaux TEs métalliques, les performances de notre module sont nettement
meilleures aux performances obtenues par des pTEGs réalisés a partir des matériaux (Cu, Ni,
CuNi, NiCr) et sont comparables avec ceux des pnTEGs a base des matériaux TEs compatibles
CMOS (Si, SiGe, polySi, polySiGe).

Compte tenu de ce que nous avons dit sur les facteurs d’efficacité en température F, (uW.cm™
2K2) et en flux F (Wl.cm?) il eut été intéressant de faire le méme type de comparaison de
nos résultats par rapport a 1’état de I’art. Cependant dans la majorité des cas il manque
I’information sur le flux thermique. Nous pouvons néanmoins comparer avec la premiére
génération de nTEGs (derniére ligne du Tableau 4.7) : il y a manifestement un gain significatif
et ce le sera davantage lorsque le probléme de la maitrise des épaisseurs des thermoéléments
sera résolu. La comparaison avec les quelques autres valeurs présentes dans la littérature et que
nous avions reporté sur le Tableau 1.8 du chapitre 1, ne permet pas de conclusion : les valeurs
(surtout les ordres de grandeurs) sont tres disparates et quelquefois sujet a caution.

Nous pouvons aussi noter que le colit des matériaux thermoélectriques métalliques et leurs
méthodes de fabrication sont moindres comparés aux matériaux semi-conducteurs. Un bon
compromis entre le colit d’élaboration et les performances est un facteur essentiel a prendre en
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compte dans la fabrication des W'TEGs notamment pour des applications commerciales. Par
ailleurs, ces nouveaux matériaux permettent d’envisager le développement de nouvelles
structures suspendues en tout Polyimide (matériau trés peu contraint mécaniquement et
thermiquement meilleur que la bicouche SiO2/Si3N4). Une nouvelle génération « tout
Polyimide » est d’ailleurs en cours de fabrication et sera terminée aprés ce travail de thése
(perspective).

Conclusion

Dans ce dernier chapitre, nous avons présenté les différentes campagnes de caractérisations
des propriétés thermoélectriques et des performances en thermogénération des pTEGs 2™
génération réalisés dans ce travail. Nous avons d’abord décrit les techniques et les dispositifs
de caractérisation utilisés pour la mesure de la résistivité électrique et du pouvoir
thermoélectrique. Ensuite, la microstructure et les propriétés ¢lectriques de chaque
thermoélément ont été présentées en fonction de leurs conditions d’élaboration et des
traitements thermiques. Ces études montrent que la température de substrat pendant le dépot
et/ou les recuits thermiques apres le dépot ont une influence significative sur la morphologie et
les propriétés ¢électriques des thermoéléments. Enfin, aprés avoir décrit le banc de
caractérisation des modules mis en ceuvre, nous avons présenté les résultats de caractérisation
des six configurations de pTEG de la nouvelle génération de module. Expérimentalement les
meilleures performances ont été obtenues avec une structure WU TEG a 5 membranes qui a délivré
une densité de puissance électrique maximale d’environ 207 pW/cm? et un facteur d’efficacité
en flux de 2,07x10#/cm? W pour une puissance thermique de 1 W injectée dans le concentrateur
du module, ce qui est supérieur aux meilleur pTEG tout-Silicium de 1° génération de 1I’équipe.
Le facteur d’efficacité en température, d’environ 0.014 pW/cm2.K2, permet de placer notre
UTEG 2.5D parmi les meilleurs présents dans la littérature utilisant des matériaux
thermoélectriques métalliques.
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Conclusion générale & Perspectives

Les travaux réalisés dans le cadre de cette theése de doctorat ont permis la conception et la
fabrication d’une nouvelle génération de micro-générateurs thermoélectriques (WTEGs)
planaires pour la récupération d’énergie thermique ambiante. Ces W'TEGs innovants intégrent
une architecture originale de thermopile en 2.5D distribuée sur multi-membranes, qui permet
d’augmenter la densité d’intégration des thermocouples dans une surface identique a la
premiere génération de modules de 1’équipe (~1/3 cm?), et ce grace a une topologie
périodiquement « repliée ». En supplément, nous avons combiné une intégration électrique a la
fois « série et parallele » des TCs, permettant de réduire la résistance électrique interne des
UTEGs. Cette résistance est également davantage minimisée par I’emploi des matériaux TEs a
base d’alliages métalliques qui possedent des résistivités nettement plus faibles que celles des
semiconducteurs jusqu’alors utilisés (entre autres polySilicium). Ces alliages sont le Constantan
CussNiss et le Chromel NiooCrio. Cette diminution drastique de la résistance électrique interne
des uTEGs 2.5D résulte en une puissance électrique thermogénérée supérieure a celle des
LTEGs de premicre génération, en dépit d’un coefficient Seebeck de thermocouple modéré (48
uV/K) et devrait permettre d’adresser un nombre important de nouvelles applications. Les
dispositifs réalisés sont développés en technologie Silicium compatible CMOS a faible cofit
avec des matériaux non polluants, abondants, et respectueux de I’environnement. Ceci confére
un bon compromis entre le cotit de fabrication et les performances obtenues.

De facon pratique, dans ce manuscrit, nous avons dans un premier temps présenté
différentes méthodes et dispositifs de récupération d’énergie ambiante, suivi d’une étude
bibliographique décrivant le fonctionnement des générateurs thermoélectriques ainsi qu’un état
de Part détaillé sur le développement des pTEGs, ce qui nous a permis de situer les travaux de
cette these.

Nous avons ensuite présenté, dans un second chapitre, la conception et la modélisation de
la nouvelle architecture singuliére du pTEG 2.5D. Les simulations numériques réalisées sous
COMSOL 3D® ont permis de trouver les paramétres structuraux optimaux de ces pTEGs
(thermopile, membranes et cap concentrateur de chaleur) ainsi que les performances théoriques
optimales. Nous avons montré numériquement que les résistances thermiques de contact entre,
d’une part, le concentrateur et les membranes suspendues, et d’autre part, le substrat et le puits
thermique, ont une incidence importante sur la différence de température entre les jonctions
chaudes et froides de la thermopile (AT,f), et que leur négligence n’est pas une hypothese
réaliste. Les résultats de simulation ont, par ailleurs, montré que la puissance électrique
maximale générée par les p'TEGs admet un optimum qui est fonction de 1’épaisseur des
thermoéléments, mais aussi du nombre de membranes (évaluation de 1 a 10 membranes). Avec
les conditions optimales (notamment une épaisseur de thermoéléments supérieure a 1um et des
bossages poreux), la densité de puissance électrique maximale estimée atteindrait les 2 mW/cm?
avec des facteurs d’efficacité en température et en flux respectivement de 0.19 uW.cm™2.K? et
2x103/W/cm?, pour 1W de puissance thermique injectée dans le concentrateur (cas unTEG a 3
membranes).
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Les différents procédés technologiques nécessaires a la fabrication des pyTEGs ont été décrits
de maniére détaillée et ont fait ’objet du troisiéme chapitre de theése. Les configurations de
UTEGs optimales correspondant a des modules de 2, 3, 4 et 5 membranes (et ayant 100 a 490
TCs) ont été sélectionnées pour la conception des masques optiques utilisés pour la mise en
ceuvre technologique.

Les propriétés ¢lectriques et thermoélectriques des alliages utilisés pour la conception de la
thermopile, ie. Chromel et Constantan, ont été optimisées sur des substrats test séparés. Une
synthése en est présentée dans le dernier chapitre. L’optimisation de 1’¢élaboration par
pulvérisation cathodique, a montré qu’il était nécessaire de procéder soit a un dépdt a haute
température, soit a des recuits de type RTA post-dépot, afin d’obtenir des matériaux TE aux
propriétés microstructurale, électrique et TE optimales (optimum du facteur de puissance).
Dans le cas du Chromel, le meilleur facteur de puissance est de 13,7 pW.cm™ . K2 obtenu pour
un recuit thermique a 600 °C pendant 30s, tandis que le dépot de Constantan réalisé a une
température de substrat de 350 °C, permet d’obtenir son meilleur facteur de puissance : 23,1
uW.cm!. K2

Cependant, les échéances de la these et la crise sanitaire ne nous ont pas permis I’ intégration
de ces versions optimisées des alliages dans le process de fabrication de la nouvelle génération
de uTEGs 2.5D (incompatibilit¢ du budget thermique des étapes haute température avec
d’autres étapes de microtechnologie). Aussi ce sont des dépots Chromel et Constantan a
température ambiante qui ont été employés. Malgré cela, les performances en thermogénération
¢lectrique de ces PTEGs 2.5D a thermopile tout-alliage sont excellentes : elles ont été
présentées a la fin de ce manuscrit. Les mesures expérimentales montrent qu’il est possible
d’avoir une densité de puissance maximale de sortie atteignant 207 uW/cm? pour une puissance
thermique de 1W injectée dans un pTEG optimum a 5 membranes. Les facteurs d’efficacité en
température et en flux correspondant a ce cas, sont respectivement de 0.014 pW/cm2K2 et
2,07x10"*/cm?/W. Les résistances électriques des modules vont de quelques dizaines a quelques
centaines de ohms (fonction des dimensions), c’est-a-dire qu’elles sont jusqu’a 1/1000
inférieures a celles dans les travaux antérieurs. Quant a la résistance thermique expérimentale
des nouveaux modules, elle varie dans la gamme 103-139 K/W (fonction du nombre de
membranes).

Ces performances, en termes de densité de puissance et de facteur d’efficacité en flux sont,
malgré toutes les contraintes technologiques, supérieures a celles des meilleurs pTEGs tout-
Silicium de 1% génération de 1’équipe. Par ailleurs, le meilleur facteur d’efficacité en
température obtenu classe cette 2™ génération de pTEG 2.5D parmi les meilleurs modules
présents dans la littérature utilisant des matériaux TE métalliques.

Pour la suite des travaux, de nombreuses pistes d’optimisation et d’amélioration peuvent étre
envisagées, offrant des perspectives a ce travail de these.

Comme nous 1’avons montré par les simulations numériques, il est possible d’améliorer
davantage la différence de température AT, et donc la puissance €lectrique maximale des
UTEGs 2.5D en réduisant, notamment, les pertes thermiques latérales du flux de chaleur capté
a la surface de concentrateur, par une porosification locale du Si constituant les bossages (image
ci-dessous). Cette technique efficace permet de réduire drastiquement la conductivité thermique
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du Si d’environ un facteur 100. La fabrication de concentrateurs avec des bossages en Si poreux
a commencé durant cette thése et devra s’achever dans I’année.

Bossage en Si poreux

Piliers de concentrateur

__ansill

\

Par ailleurs, la mauvaise tenue mécanique des couches de Chromel sur la bicouche
(S102/SixNy) ne permet pas de déposer des épaisseurs importantes, qui est une voie essentielle
pour améliorer de fagon sensible la puissance thermogénérée par les pTEGs. Or I’emploi de
thermopiles métalliques est compatible avec la substitution de la bicouche (Si02/SixNy) par de
nouveaux matériaux support. Ainsi, le développement d’une nouvelle structure suspendue sur
multi-membranes en Polyimide (matériau trés peu contraint mécaniquement) comme couche
support entre la thermopile et le substrat (Si), devrait permettre une meilleure stabilité
mécanique des membranes. Cela autorisera le dépot de couches métalliques plus épaisses et
ainsi une amélioration de la puissance de sortie. La faible conductivité thermique du Polyimide
(0.2 W.m'. K'!) permettra, par ailleurs, une augmentation de la résistance thermique planaire
des membranes mais aussi de la résistance thermique verticale au niveau des bossages ce qui
réduira davantage les pertes thermiques latérales (double bénéfice sur les gradients thermiques
entre les jonctions des thermocouples). La fabrication d’une nouvelle génération « tout
Polyimide » a commencé durant la fin de thése mais n’a pas pu étre terminée dans ce cadre.
Nous avons réalis¢ récemment des thermopiles sur Polyimide avec les procédures
technologiques similaires a celles utilisées dans le cas des membranes a base de bicouche
(Si02/SixNy) montrant la compatibilité de cette nouvelle technologie avec les procédures
technologiques décrites dans ce travail (cf. image en dessous).
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Enfin, I’emploi de thermoéléments en Constantan et Chromel aux propriétés TEs optimisées
au moyen de dépdts et/ou de recuits a haute température deviendra possible a la suite de futurs
travaux ou seront mis en ceuvre des techniques de gravures chimique ou RIE pour la fabrication
des thermoéléments. Ces techniques seront utilisées, en remplacement de la technique lift-off,
qui utilise des résines qui limitent nos fabrications, tant en terme d’épaisseur métallique qu’en
terme d’emploi d’étapes haute température.
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Résumé

L’essor considérable des applications liées aux récents progres de I’internet des objets (IoT)
nécessite de développer de nouvelles solutions de collecte de 1’énergie environnante pour
alimenter les microsystémes. L’abondance de la chaleur dans notre environnement permet aux
dispositifs de récupération de I’énergie thermique d’€tre une des solutions. Dans ce travail, nous
avons développé une famille de micro-générateurs thermoélectriques planaires (LTEG),
intégrant une topologie originale de thermopile en 2.5D périodiquement repli¢e et distribuée
sur multi-membrane, capable de convertir de maniere directe la chaleur en énergie électrique
utile. Cette thermopile, a grande densité d’intégration, emploie des thermocouples a base de
matériaux thermoélectriques métalliques (Chromel et Constantan), associés électriquement soit
en série, soit en parall¢le, permettant de réduire drastiquement la résistance ¢électrique interne
de ces uTEGs (jusqu’a la centaine de Ohms). Pour obtenir de ces modules une puissance de
sortie maximale, des modélisations numériques 3D sous COMSOL Multiphysics®, au niveau
thermique, ont permis d’optimiser leur dimensionnement. La fabrication de ces dispositifs a été
réalisée par des procédés compatibles CMOS, a faible coit, utilisant des matériaux non
polluants, abondants, et respectueux de 1’environnement. Elle a employ¢ la technique de
gravure profonde DRIE de wafers de Silicium pour libérer des membranes de longueurs
ajustables permettant d’adapter la résistance thermique des pTEGs a leur environnement. Les
dispositifs réalisés en centrale de technologie ont été caractérisés a 1’aide de bancs de mesure
spécifiques développés a cette fin. La récupération d’un Watt de chaleur permet d’atteindre des
puissances ¢lectriques thermogénérées de quelques centaines de pWatts. Cela classe ces
nouveaux HTEGs 2.5D parmi les meilleurs p-modules de 1’état de 1’art utilisant des matériaux
thermoélectriques métalliques.

Mots-clés : récupération d’énergie, thermoélectricité, micro-générateurs, modélisation
thermique, micro-nanotechnologie CMOS, caractérisations.

Abstract

The tremendous growth of applications related to recent advances in the Internet of Things
(IoT) requires the development of new solutions for harvesting/scavenging the environmental
energy to power microsystems. The abundance of heat in our environment allows thermal
energy harvesting devices to be one of the solutions. In this work, we have developed a family
of planar micro-thermoelectric generators (LTEG), integrating a novel 2.5D thermopile
topology periodically folded and distributed on multi-membrane, capable of converting heat
directly into useful electrical energy. This thermopile, with high integration density, uses
thermocouples based on metallic thermoelectric materials (Chromel and Constantan),
electrically associated either in series or in parallel, allowing to reduce drastically the internal
electrical resistance of these pTEGs (down to a hundred Ohms). A 3D thermal modelling in
COMSOL Multiphysics® was used to design the optimal dimensions of the modules so they
would deliver the maximum output power. The fabrication of these devices is made by low-
cost CMOS-compatible processes, using non-polluting, abundant and environmentally friendly
materials. Deep reactive ionic etching (DRIE) of Silicon wafers is used to release membranes
with adjustable lengths allowing to adapt the thermal resistance of these WTEGs to their
environment. The devices realized in IEMN clean room, have been characterized using specific
measurement benches developed for this purpose. The harvesting of one Watt of heat leads to
thermo-generated electrical powers of a few hundred microwatts. This ranks these new 2.5D
UTEGs among the best state-of-the-art p-modules using metallic thermoelectrics.

Key-words: energy harvesting, thermoelectricity, micro-generators, thermal modeling, CMOS
micro-nanotechnology, characterization.



