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Résumé publiable

Des capteurs de gaz pour le dioxygéne de carbone (CO,) sont utilisés tous les jours. Que ce soit pour des mesures
environnementaux ou pour le bien-étre domotique, il existe plusieurs méthodes de mesures. Ceci-dit, les solutions
actuelles sont généralement lentes (plus d’une minute pour la plupart). L'objectif de ce travail est d’étudier la
faisabilité d’une nouvelle génération de capteur qui permettrait de battre ces records, tout en conservant un co(t
raisonnable.

La mesure se fait sur le méme principe qu’une solution commune du marché : Non-Dispersive Infra-Red. Une diode
émet a une longueur d’onde qui interagit avec le CO; (environ 4.3 um). En présence du gaz, I'intensité lumineuse
arrivant au capteur est réduite, permettant la mesure du CO,. La solution développée fonctionne sur le méme
principe, sauf la partie sensible. Par sa faible taille, celui-ci présente une faible inertie thermique. Ceci permet une
dynamique du capteur plus élevée. Le but de ce travail est donc d’établir un environnement d’essai permettant de
qualifier ce nouveau type de capteur.

Ainsi, un banc d’essai modulaire a été développé. Sa modularité vient des inserts qui peuvent tenir différents
composants. Le montage a été validé avec un capteur du marché avant d’étudier les capteurs fabriqués. Lors des
essais, il s’est avéré que les diodes infra-rouges ne sont pas assez puissantes pour étre détectable. C'est pourquoi
la qualification des capteurs s’est fait avec un laser. Ce dernier permet une bonne visualisation du signal, validant
la dynamique des capteurs et le systéeme. Les effets de plusieurs variables ont été observés, dont la face du capteur
et la présence d’un point noir. Cependant, il est actuellement impossible de détecter le CO; car la longueur d’onde
du laser ne correspond pas a celle absorbée par le gaz.

Ce projet représente une étape dans la chaine pour faire un capteur de gaz fonctionnel. Il faudra dés lors travailler
sur I'adaptation du banc d’essai aux diodes infra-rouges.
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1 Introduction

1.1 Abréviations

Martijn Sassen
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Abréviation Signification

HEIG-VD Haute Ecole d'Ingénierie et de Gestion du Canton de Vaud

ED Electro-déposition

PVD Physical Vapor Deposition

CGUN Capteur de Gaz Ultra-rapide a Nanotechnologie (le capteur développé dans le

cadre de ce TB).

1.2 Contexte

Dans le cadre des études de Bachelor en microtechniques a I’'HEIG-VD, un travail de Bachelor personnel est fait.

Ce travail constitue en une étude de faisabilité d’un capteur de gaz a partir de la nanotechnologie. En effet, méme
si de nombreux capteurs de gaz existent, ceux-ci sont souvent lents. Une mesure prend en souvent 1 a 2 minutes
[1]. La nanotechnologie pourrait permettre une meilleure performance dans ce domaine. Le gaz a détecter est le
dioxyde de carbone (CO,) car il est facile a obtenir et a manipuler. De plus, il présente une propriété chimique

intéressante, décrite plus loin.

Ainsi, I'objectif principal est de créer un environnement pour tester le fonctionnement de ces nouveaux capteurs.

1.3 Etatde l'art

Sur le marché on trouve principalement quatre types de capteurs utilisés pour la détection du CO; [2] :

- Non-Dispersive Infra-Red (NDIR)

- Photo-Acoustique (PA)
- Electrochimique (EC)

- Metal Oxide Semiconductor (MOS)
- Combustion catalytique (CC)
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1.3.1 Non-Dispersive Infra-Red (NDIR)

Le NDIR fonctionne sur le principe démontré dans la Figure 1-1.

Gas in Gas out
/ . ° - e ° (o] .
3 ® o o
e e © - o © . & & & o o |
Optical filter ‘
Thermopile
detector

Figure 1-1 : Schéma de fonctionnement d'un capteur NDIR [3]

Une source lumineuse émet dans le spectre infrarouge. Un capteur mesure ensuite I'intensité lumineuse de ladite
source. Devant le capteur se trouve un filtre spectral, qui laisse passer uniquement la lumiére avec un longueur
d’onde proche du spectre d’absorption du CO,. Ainsi, en présence de plus de gaz, la lumiére sera plus atténuée la
mesure plus faible.

Pour améliorer la mesure, il est commun d’ajouter une deuxiéme source lumineuse (ou capteur) qui émet a une
longueur d’onde externe a la plage d’absorption du CO,. Celle-ci émet en opposé a la diode principale. Une
alternative équivalente est d’utiliser des filtres spectraux (Figure 1-2). Ce montage permet une mesure
différentielle, compensant pour un éventuel offset (dérive) lié au capteur.

Optical filter
CO:gas (for reference

* f rwaveler&gth}

Light s |nfrared s | I Detector
source iy light e HI element
]
Optical filter
{for CO= absorption
wavelength)

Figure 1-2 : Schéma de fonctionnement d'un capteur NDIR a double longueur d'onde [4]
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1.3.2 Photo-Acoustique (PA)

De fagon similaire au NDIR, le capteur PA utilise le phénomene d’atténuation de la lumiére dans I'infra-rouge (cf.
Figure 1-3). Cependant, plutét que de mesurer I'intensité lumineuse directement, la pression est mesurée.

LED IR Zone a l'air Tube de mesure Mesure

Wy € “@. o U

Y D U Uy

Lock-In-Signal

Figure 1-3 : Schéma de fonctionnement du capteur Photo-Acoustique [5]

La lumiere ayant traversée la zone a I’air se transforme en énergie cinétique lors de I’entrée en contact avec le CO;
du tube de mesure. Cette accumulation d’énergie cinétique engendre une augmentation du volume. Le volume
étant clos, il en résulte une augmentation de la pression (loi des gaz parfaits ; PV = nRT). Cette variation de

pression (onde sonore) peut alors étre mesurée avec un microphone. Un exemple de montage est visible a la Figure
1-4.

MEMS-
microphone in microcontroller
TO-39 case

i
k|
IR-emitter in
7:‘-:::‘-" TO-5 case

Figure 1-4 : Exemple de montage capteur PA [5]

1.3.3 Electrochimique (EC)

Les capteurs CO, électrochimiques utilisent la réaction d’oxydo-réduction. Lorsque la molécule du gaz entre en

contact avec I’électrode, elle subit une oxydation. Ceci génére des ions et électrons, soit un courant qui peut ensuite
étre mesuré [6].

1.3.4 Metal Oxide Semiconductor (MOS)

Ici, le capteur utilise une plaquette semiconductrice chauffée a haute température. En air propre, des molécules
d’oxygéne se lie a la plaquette, ce qui empéche la circulation du courant. Dans la présence du gaz réduisant, les
molécules d’oxygenes sont repris, relachant des électrons libres dans le circuit [7].
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1.3.5 Combustion catalytique (CC)

Le capteur est composé de deux bobines (cf. Figure 1-5) : la premiére est revétue d’une couche d’oxydant et la
deuxieme est inerte. Lorsque le gaz rentre en contact avec la bobine active, celui-ci brile. En br(lant, la bobine
chauffe, ce qui augmente sa résistance électrique. La deuxiéme sert de référence pour compenser les effets de la
température ambiante (affecte la résistance).

Structure of Detection Element

Ceramic Support Platinum coil

Figure 1-5 : Schéma de fonctionnement du capteur @ Combustion Catalytique [8]

1.3.6 Capteur de gaz ultra-rapide a nanotechnologie (CGUN)

Le CGUN est un capteur NDIR mais dont la partie sensible est différente. En effet, le principe d’atténuation de la
lumiére arrivant au capteur est identique.

Le capteur CGUN fonctionne sur le principe suivant :

1. Une source lumineuse arrive sur une face du capteur

2. Lalumiere chauffe un coté du capteur, créant un gradient de température sur |'épaisseur.

3. Une différence de tension est produite par I'effet Seebeck, appelée thermo-tension. L'élément générant la
tension est appelé générateur thermoélectrique (thermo-electric generator, TEG).

La partie sensible du capteur est faite d’'une membrane plastique d’une épaisseur de 25 um. Cette faible épaisseur
permet d’avoir une faible inertie thermique, ce qui permettrait une dynamique plus élevée.

Lumiére

Couche d’'or par PVD

Nanofils par ED

w1 LD e,
! L1l

Membrane Nanopores

Figure 1-6 : Schéma de principe d'un CGUN en coupe

La Figure 1-6 ci-dessus montre une coupe d’un CGUN. A noter que les éléments ne sont pas a I’échelle (hotamment
le nombre et densité des nanopores). Un CGUN mesure environ 4x1 cm.
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1.4 Objectifs

1. Fabriquer des CGUN.
2. Concevoir et fabriquer un banc d’essai capable de qualifier les CGUN.
3. Evaluer l'influence de divers parametres sur la détection du gaz :
a. Distance entre source lumineuse et capteur.
b. Taille de la surface sensible.
c. Présence d’un point noir sur la partie sensible.
d. Composant chimique utilisé lors de I'ED.
4. Valider la détection ou la mesure de CO..
a. La détection/mesure doit se faire en moins que 5 secondes.
b. La mesure aura une imprécision maximale de 100 ppm + 2%.

1.5 Livrables
Les livrables pour ce projet sont :

- Unrapport écrit (ce document).
- Lesfichiers de conception pour les pieces créées.
- Unbanc de test physique.

1.6 Planning

Temps-Partiel Plein-Temps
Semaine| 7-11 12-16 17-22 23-24| 25 26 27 28 29 30
Prise en main projet| v
Etatde l'art| v
Prise en main PVD/ED Y
Conception banc de test v
Rendu intermédiaire v
Banc de test terminé
Fabrication CGUN BiTe
Vérification banc de test Y Vv
Mesures synchrones Y v
Rédaction protocole
Rédaction rapport v

Des séances hebdomadaires ont eu lieu tous les jeudis matin.

1.7 Plan du rapport
La suite du rapport est organisée comme suit :

2. Laconception et la fabrication des capteurs CGUN.

La conception et |a fabrication du banc d’essai.

Procédures et instructions pour effectuer des mesures répétables.
Résultats de mesures et analyses.

Conclusion

S
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1.8 Fichiers électroniques
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Chemin

Descriptif

/01 Administratif/

Echéanciers, communications importantes, planning, etc.

/02 Documentation/

Documentation technique et fiches fournisseurs

/03 Dessins/

Fichiers 3D des pieces créées

/04 Calculs/

Feuilles de calculs, par ex. pour la sélection des joints

/05 Bibliographie/

Documents sources citées dans le rapport

/06 Logs/

Journaux de mesures ED, CGUN, thermoélectrique

/08 Rendus/

Fichiers rendus (présentation intermédiaire, affiche, rapport)

/09 Photos/

Photos ou captures d’écran, dessins papier
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2 Fabrication des CGUN

2.1 Principe de fonctionnement

Les membranes disponibles sont (Figure 2-1) :

Epaisseur

Membrane Matériau
(pm)
VCTP PC 25
ATTP* PC 25
ATTP* PC 25
GTTP PC 25
PC65005 PC 65
P125005 PI 25
P125005L Pl 25
PI25s01 P 25
P11201 PI 12
P10801 P 8

Figure 2-1 : Dimensions des membranes (Source : Millipore)

Densité de

pores
(cm?)
2.7x10°
2.0x107
5.0x10°
1.8x10°
1.0x10°
4.0x10°
1.0x10°
4.0x10°
4.0x10°
4.0x10°

Diametre
de pores
(nm)

100
800
800
220
50
50
50
100
100
100

Martijn Sassen
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Porosité
de surface

(-)
4.2%
20.1%
5.0%
13.7%
3.9%
15.7%
0.4%
62.8%
62.8%
62.8%

Des membranes VCTP ont été utilisées pour leur bon ratio petit diamétre / prix. Effectivement, plus le diamétre des
pores est petit, plus faible sera I'inertie thermique. Cependant, plus petit est plus compliqué a produire et donc

plus cher.

2.2 Procédé de fabrication
Résumé des étapes (correspondant a Figure 2-2) :

1. Déposition d’'une couche dorée par PVD.
2. Création de nanofils par ED.

3. Déposition d’une couche d’or par PVD sur |'autre face.

Figure 2-2 : Etapes de fabrication
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2.2.1 Physical Vapor Deposition (PVD)
Le PVD (aussi appelé sputtering) est un procédé de dépot de couche dans milieu vacuum. Le fonctionne se résume
en trois étapes [9] :

1. Le matériel a déposer est converti en vapeur par plasma.
2. Lavapeur se déplace vers la cible.
3. Une condensation de la vapeur a lieu sur la surface de la cible.

-—-é__-_- )
/ . . Sputtered puttering target
e s T *target
A": = "' atoms
ol
j \ /Substrate
Sputtering gas
> =
Thin film

=

Figure 2-3 : Schéma d'une chambre PVD [9, p. 4]

La Figure 2-3 schématise l'intérieur d’'une chambre a vide pour PVD. Dans ce projet, le gaz PVD (« Sputtering gas »)
est I'azote.

FiE

S
el

LEICA EM SCDOSD

Figure 2-4 : Machine PVD utilisée

La machine utilisée est Leica EM SCDO50 (cf. Figure 2-4).
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Pour limiter le dép6t d’or a surface et pour donner la forme du capteur voulu, un masque est utilisé (cf. Figure 2-5).

Figure 2-5 : Masques PVD. Gauche : forme T 0.5 mm. Milieu : forme T 1 mm. Droite : Rectangle 3 mm.

Il est possible de faire des combinaisons de masques. Pour certaines séries, le format suivant a été adopté (Figure
2-6):

Face 2 Face 1
Masque T 0.5 mm Masque rect. 3 mm

Figure 2-6 : Combinaison de masques PVD

Pour éviter des ambiguités « recto-verso », les faces ont été définies ainsi :

- Face 1: premier c6té ayant subi la PVD
- Face 2 : deuxieme c6té ayant subi la PVD
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2.2.2 Electrodéposition (ED)

Une fois la PVD faite, une ED est faite afin de remplir les nanopores avec un matériau conducteur.

Potentiostat
WE R |C
) T _»""! 'WE: Working Electrode
L -~ R: Reference Electrode

C: Counter Electrode

ey

e

Electrolyte

Figure 2-7 : Schéma de montage pour I'électrodéposition [10]

Le montage pour I'ED se compose de (cf. Figure 2-7)

- 3électrodes
- 1 potentiostat
- 1bain avec un électrolyte

2.2.2.1 Les électrodes
La contre-électrode (Counter Electrode ; CE) est le point d’entrée du courant dans le bain.

L’électrode de travail (Working Electrode ; WE) est I’élément qui subira le traitement de dépdt. Pour ce projet,
c’est ici que sera placé la membrane. La face de la membrane ayant subie la PVD est posée contre la WE.

L’électrode de référence (Reference Electrode ; RE) sert de point de référence de la tension. Celle-ci ne conduit
pas de courant.

2.2.2.2 Le potentiostat

Agit comme une source de tension idéale, ajustant le courant afin de garantir une tension constante, malgré la
variation de résistance. La machine était réglée a 0.1 V pour les fabrications. Equipement utilisé :

- Metrohm Autolab PGSTAT204 ; s/n AUT50529
- Metrohm Autolab NOVA version 1.11.2, modules : PGSTAT302N, ADC164, DAC164, External, DIO48
- PC"T10aPCO05" avec Windows 10x64 Enterprise version 1809

2.2.2.3 L’électrolyte

Le choix de I"électrolyte imposera le matériau déposé. Ce matériau a son importance car c’est celle-ci qui sera (en
combinaison avec la couche d’or) responsable de la génération de la thermo-tension qui sera mesurée par la suite.

Initialement, une solution au nickel a été utilisée car elle présente peu de risques. Une solution tellure de bismuth
(BiTe) sera utilisée pour les CGUN car elle présente coefficient de Seebeck (rapport tension/température) 13 fois
plus grand que la solution nickel.

10
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2.2.2.4 Courbe attendue
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Lors de I'ED, la tension est fixe et la résistance varie au long du procédé. Ainsi, par la loi dOhm, le courant varie de
facon proportionnelle. Une courbe du courant en fonction du temps est donc tracée. Ce graphe permet de surveiller
la croissance en sachant le stade de croissance des nanofils.

I,

A
]
3

1

\

Figure 2-8 : Coubre ED typique

Les étapes principales sont (Figure 2-8, Tableau 2-1) :

g

Croissance atteint la surface

N° N°
1 2
s / e /
/ i / 7
Appauvrissement des ions Ni?* en surface Augmentation des points de nucléation
3 4
e v e 7
v / A1 |7
s /s 7=\
/ /- ya s
Fermeture des pores Croissance dans les pores
5 e 6
— =
1= =l
7=/ s=l/

¥

Croissance uniforme sur la surface (croute)

Tableau 2-1 : Descriptif courbe ED [11]
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2.2.2.5 Visualisation
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Apres I'ED, il est possible d’observer le capteur sous des binoculaires. Ceci est la méthode la plus intuitive pour
déterminer si I'ED est bonne.

Il'y a en principe 4 couleurs visibles (cf. Figure 2-9) :

Blanc : la membrane

Doré : résultat de la PVD

Argenté : nanofils arrivés en surface

Noir : nanofils « incomplets », qui ne sont par arrivés en surface

Figure 2-9 : Vue théorique apreés I'ED

En zoomant sur quelques nanopores (cf. Figure 2-10), on peut expliquer les couleurs argentés et noires.

Lumiére

Lumiére

\ //

|
N,
~ il

Figure 2-10 : Interaction de la lumiére avec les nanopores et nanofils

Tel visible sur le schéma ci-dessus, lorsqu’un nanofil n’atteint pas la surface, les réflexions internes font que la

lumiére ne ressort pas du nanopore. Un exemple est visible a la Figure 2-11.

Figure 2-11 : Exemple d'ED sous binoculaire

Nanofils incomplets

Nanofils en surface

12
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2.3 Résultats
2.3.1 Série BC

Une série (BC) de 3 CGUN a été fabriquée avec du nickel comme électrolyte et un masque a 1 mm (Figure 2-12).

Ces capteurs servent de validation de la fabrication, mais ne seront pas étudiés en détails a causer de I'amplitude
du signal.

Face 1 Partie sensible Face 2

Figure 2-12 : Exemple de résultat CGUN avec nickel

Des petites variations (approx. 10 uV) de tension ont été observées au voltmétre en maintenaient une source
lumineuse (laser) sur la partie sensible.

§ X 107 Current vs time for series BC
T T T T T T T T T
. BCO02
0 g © - |+ BCO3| |
-+ j BC04
At i
: '
2L o . 4
< o P
E B '/: 3.'/: ™ :' ': i
g -3 { e 4
> ‘. : - .
o P / P °
4 r i i -
P '
5 i — i
-6 -: i
_7 1 1 1 1 1 1 1 1 1
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
Time [min]

Figure 2-13 : Courbes I-t / Série BC

Sur la Figure 2-13, on observe :

- Cohérence avec I'allure attendue (malgré le bruit de BC02, causé par un mauvais contact électrique).
- Inflexion franche aprés 5 a 6 minutes.
- Un plateau de courant a -0.27 mA.
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2.3.2 Série BD

La série BD est identique a la précédente, mais elle a été faite avec du BiTe. Des fuites au niveau de la partie sensible
ont engendré plusieurs fois une croissance de nanofils hors de la région cible (cf. Figure 2-14). La croissance a été
non-productive, visible par I'absence de nanofils en surface.

Figure 2-14 : Images sous binoculaire des capteurs BDO2 et BD0O3

15 %107 Current vs time for series BD
BDO1
1t BDO2 | |
BDO03
BD04
051 i
0r i
=
= Jis—
o -0.5 - B
S Irf
O
1+ i
/\'\ —
-1.5 4
2+t i
_25 1 1 1 1 1 1 1 1 |

0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100
Time [min]

Figure 2-15 : Courbes I-t / Série BD

Sur la Figure 2-15, on observe :

- Pas d’inflexion nette aprés un temps supérieur a 1h.
- Uncourant de plateau variant entre -2 et -10 pA.
- BDO04 : Un manque de points initiaux car la durée de la mesure entraine une perte de ces points.
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2.3.3 Série BE

Afin de répondre au probléme susmentionné, les ED ont été faits avec les masques rectangulaires 3 mm.

Les fuites, qui sont encore visibles (cf. Figure 2-16), n’affectent plus la procédure.

Figure 2-16 : Images sous binoculaire des capteurs BEO2-2 et BEO3

Egalement visible est la formation de croute en surface. En effet, les points grisés correspondent aux nanofils

atteignant la surface.

Des mesures du coefficient de Seebeck (S) ont été effectuées :

Sensor Ved S R Pmax
vl [mV/K] [a] [nw]
BE0O2 0.1 -20.1 0.253295 -0.4
BEO3 0.1 4.5 1.44549 -0.004
BEO4 0.1 -13.5 7.34219 -0.006

Tableau 2-2 : Caractéristiques série BE (Source : L. Gravier)

Les coefficients de Seebeck (Tableau 2-2) sont plus faibles qu’attendues (environ 13 plut6t que 200 uV/K).
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15 %107 Current vs time for series BE
. T T T T T T T T
BEO1
1r - BE02-1|A
BE02-2
0.5 . BEO3 |4
0F i
W\,
z -0.5 _r/ ﬁ" 4
<
o -f 1
5
O .15} .
2 i
25k 1
-3 - -
_3.5 1 1 1 1 1 1 1 1
0 10 20 30 40 50 60 70 80 90

Time [min]
Figure 2-17 : Courbes I-t / Série BE

Sur la Figure 2-17, on observe :

- BEO1: Echoué pour des raisons inconnues.

- BEO2: Echoué a la premiére tentative.

- Uncourant de plateau variant entre -10 et -12 pA.

- Uneinflexion a 1h dans les cas réussis (BE02-2 et BEO3).

- Linflexion est bien visible mais moins franche qu’avec la série BC (Figure 2-13). Ceci est certainement lié a
I’électrolyte utilisé.
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2.3.4 SérieC

Dans I'objectif d’améliorer le coefficient de Seebeck, une nouvelle série a été produite. Pour ce faire, une deuxiéme
solution de I’électrolyte BiTe a été utilisée. Celle-ci présente une concentration plus élevée de sels que la premiere.
Une combinaison de masques PVD a été utilisée (Figure 2-6).

Des nouvelles mesures de coefficient de Seebeck (S) ont été faites :

Sensor Ved S R Pmax
vl [mV/K] [Q] [nw]

co1 0.08 -69.5 5.99E-02 -20
C02 0.07 -46.7 1.11E+00 -0.42

co3 0.06 -50 3.13E-01 -2.2
co4 0.05 -33.7 2.09E+00 -0.21
Co05 0.075 -63.8 7.08E-02 -14.8
Cco6 0.085 -67.7 6.67E-02 -27.5

Tableau 2-3 : Caractéristiques série C (Source : L. Gravier)

Les capteurs C01, CO5, et CO6 ont tous une augmentation d’environ 32x relativement a la série précédente.

0.2 %107 Current vs time for series C

Co1
C02
Co3
Cco4
Co5
C06

0.08 V)
0.07V) |
0.06 V)
0.05V) | |
0.075 V)
0.085 V)

~ e~~~

Current [A]

0 10 20 30 40 50 60
Time [min]

Figure 2-18 : Courbe I-t / Série C

Sur la Figure 2-18, on observe :

- Silatension augmente, alors :
o Ladurée de I'ED augmente
o L'amplitude du courant de plateau diminue
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3 Fabrication du banc d’essai
3.1 Etude

Le fonctionnement global du systéme est similaire a celui du capteur NDIR. C’est-a-dire une source lumineuse, une
longueur utile pour I'atténuation de la lumiéere par le CO,, suivie d’une partie sensible.

3.1.1 Source lumineuse

Tel pour le capteur NDIR, le travail se fait dans le domaine de I'infra-rouge. C’est ou se trouve le spectre d’absorption
du CO,. En effet, en regardant le spectrographe de I’air atmosphérique (Figure 3-1), on constate plusieurs longueurs
d’ondes qui paraissent utilisables. Cependant, elles coincident tous avec un autre gaz. C’est généralement la vapeur
d’eau qui pose un probléme, sauf a 4.3 um ou |’azote (oxyde nitreux) est plus proche. Il est plus probable que le
taux d’azote dans I'air soit constant plutot que la vapeur d’eau qui peut varier d’heure en heure. Ainsi, il est choisi
de travailler a 4.3 um (Figure 3-1, carré rouge) pour la lumiére qui sera absorbée.

100 I | | ) L . b . , -
: T
S 75-
g Absorption et
8 ] dlffusu?n totale
g 25 -
° o R T
% AJ\J\fJ\f\ \JL/ MM Vapeurdeau
g \ f\ / D\gxyde de Carbone
2 - N R R A Oxygene et Ozone
7 Méth
§ P N 'S éthane
g- . R A " Oxyde Nitreux
8 Diffusion Rayleigh
0.2 10 20

Longueur d'onde (um)

Figure 3-1 : Bande absorption de I'air et ses composants [12]
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Un fabricant de diodes propose un projet similaire. Dans cet exemple, une diode a 4.3 um est utilisée pour détecter
et une a 3.4 um pour la référence (cf. Figure 3-2).

— 0

-g- absorption
5 4E181 —— LED43
S spectrum
2 —— LED36
8 S.E18 spectrum
£ PR43
é 2,E18 spectrum
g
s 1,E18 -
%]
<

1,E19 ; . . — |

2500 3000 3500 4000 4500 5000 5500
Longueur d’onde [nm]

Figure 3-2 : Bande d’émission de deux LED et bande d’absorption du CO, [13]

3.2 Schémabloc

Sync (coax) Data (USB)

—

[ -

MFLI

L o-0 @
.0 -0 ®©.

T OeeRRE © &

® ® G
' DERE0E .0 @

Geénérateur
de signaux
Amplificateur

Diodes (coax) Sensor (coax)

PC

Banc de test

Figure 3-3 : Schéma bloc de mesure

Remarques concernant la Figure 3-3 :

- Le générateur de signaux émet sur sa sortie « Sync » un signal carré 0~3.3 V a la méme fréquence que la
sortie « Output ». Ce signal est utilisé par I'amplificateur afin d’effectuer une modulation/démodulation.

- L'amplificateur posséde également un générateur de signaux, mais uniqguement de forme sinusoidale (et
non la forme carrée). La diode ne peut pas étre alimentée par I'amplificateur.
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3.3 Conception

Le banc de test est fait avec un systeme modulaire facilement (dé-)montable afin de pouvoir changer les
composants sans efforts. |l sera composé de plusieurs éléments (cf. Figure 3-4), notamment :

- Tube : permet de contenir le gaz.

- Inserts : contient soit les sources lumineuses, le CGUN, ou le capteur de référence TD2XP. Cette méthode
permet une modularité.

- Support : tient le tube en place, évitant les déplacements.

Insert CGUN

Insert LED Tube
| cozIN

Lumiére

t
Insert TD2XP

Figure 3-4 : Schéma de concept du banc de test
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3.3.1 Tube
Le tube est le corps du banc d’essai, il sert de :

- Fixation des inserts.
- Canal lumineux.
- Espace clos pour la circulation du CO,.

3.3.1.1 Solutions étudiées

A. Tube rond

Martijn Sassen

Non confidentiel

Avantages

Inconvénients

Facilité d’usinage mécanique (par ex. au tour)

Roule si pas fixé, donc prévoir un insert

Moins de matériau pour les inserts

Forme plus commune sur le marché

Tableau 3-1 : Avantages et inconvénients : Tube solution A

B. Tube carré

Avantages

Inconvénients

Pas besoin de support

Forme peu commune et difficile a usiner

Tableau 3-2 : Avantages et inconvénients : Tube solution B

3.3.1.2 Solution choisie

Le tube rond a été choisi pour les avantages précités (cf. Tableau 3-1).

Quelques remarques quant a sa conception :

- Afin d’éliminer I'effet de la lumiére extérieur sur les mesures, le tube doit étre opaque.

- Lasurface intérieure doit étre réfléchissante afin de maximiser la lumiéere atteignant le capteur.

- Le diametre du tube n’a pas d’importance sur I'aspect physique. A partir de la taille des membranes, 50
mm était choisi comme ordre de grandeur. Finalement, un diametre intérieur de 42 mm a été choisi pour

sa disponibilité a I'école.

- Plusieurs longueurs de tube ont été prévus (100 et 200 mm) afin d’étudier I'effet de cette variable sur la

détection du gaz.

- L'entrée du gaz est prévue en haut et la sortie en bas car le CO; est plus dense que I'air.
- Il serait possible d’ajouter un capteur CO; commercial afin d’effectuer un étalonnage.
- lalongueur du tube est choisie selon ce qui se fait sur le marché (cf. Figure 3-5)

Figure 3-5 : Capteur CO2 de laboratoire commercial [14]
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3.3.2 Inserts
Les inserts font la modularité du systeme. Il y a actuellement 3 inserts :

1. Insert LEDs
2. Insert TD2XP
3. Insert CGUN

Les inserts sont en polymére PLA fabriqués par impression 3D. Afin de minimiser I’échappement du CO2, des joints
toriques (o-ring) sont prévus. Un calcul a été fait pour trouver les meilleures dimensions parmi le matériel disponible
al’école. Les cotes de rainure ont été calculées, mais uniquement la largeur a été utilisée. En effet, en appliquant
la profondeur conseillée, il devient plus difficile a rentrer/sortir I'insert. Pour finir un joint de dimensions 36.2x3 a
été choisi. La rainure fait donc 3.65 mm de large et 36.50 mm en diamétre (plutét que 37.20).

3.3.2.1 Insert LEDs

Objectif : maintenir les LEDs infrarouges

Figure 3-6 : Modele 3D de I'insert LEDs

Tel visible sur la Figure 3-6 :

- Des trous sont prévus afin d’accueillir les LEDs. Ces trous sont traversants pour passer les fils.
- Des espaces pouvant accueillir les languettes des LEDs sont prévues pour éviter la rotation.

- Pour minimiser I'’échappement du gaz, les trous sont bouchés par du silicone.

- Des textes détrompeurs sont directement imprimés sur la face intérieure.

- Des étiquettes analogues sont collées sur 'autre c6té.

- Une étiquette d’avertissement est placée car la lumiére infra-rouge est nocive pour I'ceil.
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3.3.2.2 Insert TD2XP

Obijectif : maintenir un capteur TD2XP.

3.3.2.2.1 Solutions étudiées

A. Fixation avec vis

Avantages Inconvénients

Plus stable Ajoute une étape au montage

Compatible impression 3D

Tableau 3-3 : Avantages et inconvénients : Insert TD2XP solution A

B. Fixation sans vis

Avantages Inconvénients

Facile de changer de capteur Compliqué a usiner mécaniquement

Compatible impression 3D

Tableau 3-4 : Avantages et inconvénients : Insert TD2XP solution B

3.3.2.2.2 Solution choisie

La solution B a été choisie (cf. Tableau 3-4). Pour lutter contre des mouvements fortuits, du scotch peut étre utilisé.
Méme si cette méthode est plus compliquée a usiner, elle est compatible avec I'impression 3D.

Le capteur TD2XP qui fonctionne sur le méme principe que notre capteur. Son utilisation a pour objectif de vérifier
le montage, notamment le fonctionnement des LEDs. Ces derniers émettant hors du spectre visible, il n’est pas
possible de vérifier leur état a I'ceil nu.

Figure 3-7 : Modele 3D de I'insert TD2XP

Tel visible sur la Figure 3-7 :

- Le capteur se fixe sous une languette qui dépasse légerement.

- Une fente est prévue pour passer un tournevis afin de sortir le capteur.

- Un trou traversant existe pour passer les fils. Ce trou sera bouché avec du silicone pour limiter
I’échappement du gaz.

- Les fils sont fixés par laque d’argent (colle conductrice). Les contraintes mécaniques doivent étre
minimisées.
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3.3.2.3 Insert CGUN
Obijectif : Maintenir le CGUN en place et assurer un contact électrique fiable.

3.3.2.3.1 Solutions étudiées
A. Contact par lamelles

La Figure 3-8 montre le concept avec lamelles.

Figure 3-8 : Insert CGUN : Solution A

Avantages Inconvénients
Prix Pas de contact garantie
Simplicité Résistance importante

Tableau 3-5 : Avantages et inconvénients : Insert CGUN solution A

B. Contact par contacts ressorts

Un contact ressort schématisé est visible a la Figure 3-9.
|

Figure 3-9 : Insert CGUN : Solution B - Contact ressort [15]

Avantages Inconvénients

Contacts dorés Prix (CHF 1.73 sur mouser.ch)

Effet ressort garantie bon contact

Tableau 3-6 : Avantages et inconvénients : Insert CGUN solution B
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3.3.2.3.2 Solution choisie

La solution B a été choisie afin d’assurer un bon contact électrique. En effet, cela réduit le risque de problémes de
mesures par la suite.

Figure 3-10 : Gauche : Modele 3D de I'insert CGUN. Centre : Vue en coupe de ce modéle. Droite : PCB supérieur

Tel visible sur la Figure 3-10:

- Un PCB est utilisé pour avoir des combinaison point de contact et support physique. Celui-ci permet aussi
la création d’un contact électrique avec I’autre pad du capteur.

- Des contacts ressorts sont utilisés pour assurer le contact électrique.

- Uncreux derriére le centre du CGUN pour éviter I'ajout d’une inertie thermique.

Figure 3-11 : Montage PCB CGUN (sans cdblage)
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3.3.3 Support

Objectif : Maintenir la structure en place et éviter que le tube roule.

Figure 3-12 : Modéle 3D du support

Le support est fait de plaques MDF découpées au laser.

3.3.4 Systeme laser

Afin de valider le banc d’essai et le capteur CGUN, un laser est utilisé. Ceci présente une difficulté car le faisceau
doit arriver exactement sur la partie sensible.

3.3.4.1 Solutions étudiées
A. Utilisation d’une table XYZ avec vis micrométriques

Un exemple de table micrométrique est visible ci-dessous (Figure 3-13).

Figure 3-13 : Montage laser : Solution A

Avantages Inconvénients

Systéme existant ; mise en place rapide Volumineux

Précis Cher

Tableau 3-7 : Avantages et inconvénients : Montage laser solution A
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B. Insert réglable en XY

Un insert est congu avec la capacité de se déplacer sur I'axe XY (cf. Figure 3-14).

-

O

Figure 3-14 : Montage laser : Schéma solution B

Avantages Inconvénients

Petit (format d’insert) Fabrication compliquée

Tableau 3-8 : Avantages et inconvénients : Montage laser solution B

3.3.4.2 Solution choisie

La solution A est choisie, notamment pour sa rapidité de mise en place.

Cache laser

Insert

Laser —

+— Pied laser +«— Table XYZ

Figure 3-15 : Schéma de concept du montage laser

Concernant la Figure 3-15:

- Letube se trouve sur une plateforme mobile XYZ réglable par vis micrométriques.

- Un cache monté sur le laser réduit la lumiere ambiante.

- Une bande antiglisse est fixée sous la table XYZ pour éviter les déplacements fortuits.

- Ce montage pourrait étre fait a I’envers (laser sur une plateforme mobile et tube fixe) pour une meilleure
stabilité. La solution actuelle a été choisie pour sa rapidité de fabrication.
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Le montage est visible sur la Figure 3-16.

Figure 3-16 : Montage du systéeme laser
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4 Procédure

4.1 Paramétrisation des appareils

4.1.1 Générateur de signaux

Dans tous les cas :

- Sortie « sync » doit étre active

- Signal type carré

- Fréquence initiale a 0.5 Hz

Réglages spécifiques :

Martijn Sassen

Non confidentiel

Situation Tension créte-créte [V] Offset [V]
Laser 4 2

Diode 3400W 1 0.5

Diode 4300W 0.5 0.25

Tableau 4-1 : Parametres générateur de signaux

4.1.2 Amplificateur

Installer les logiciels et drivers nécessaires selon le « MFLI User Manual » §1.4.2 et §1.7.1.

Brancher I'amplificateur selon la Figure 4-1. De plus, brancher le cable USB a I'arriere de I'amplificateur dans le PC.

Zurich
Instruments

Signal Input
| .

0.9

<10mAgk £t 100, 3.

CGUN

AuxInput  AuxOutput

.0 ©. - © ©.

500, <10Wpk = 500,<10Vpk [0
B00 kSars

Prise Sync

Figure 4-1 : Branchement de I'amplificateur
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Sous I'onglet « Lock-in », saisir les parametres comme sur la Figure 4-2 (carrés rouges).

1

Config = Device »x Aux x |Lock-in x| Plotter x Add Row  x

All Signal Inputs. Oscillators Demodulators Signal Outputs

1 E 6 | Reference Fregquencies E‘ Input Low-Pass Filters Data Transfer E‘

2 Voltage Input 1 P Mode  Freguency (Hz Mode Osc Harm Demod Freq (Hz) % Signal QOrder BW 3 dB, Sinc En Rate (Sa/s) ’g Qutput 1
Range| 3.0m l | 1 ExtRet 1 Manual 1 1 9.99970581 &£ |Sigin1 v 1.674k ~ g On 500
Scaling 1.0 ViV 97 1 1 9.99970581 Auxini v| 8 349.9m - 1.674k Range 1V A
aclE)s0 B oiff 05 5 Offset (V) 0.000  Sine
Float 100~ 2 3 4 Amp (Vpk) , 100.0m

100+ Add Diff

Current Input 1

Range 10.0m =04

0-

Scaling 1.0 AlA
Float 07

100-

Figure 4-2 : Configuration de I'amplificateur

1. Aller sous I'onglet Lock-in
2. Mettre la référence du démodulateur 2 sur « ExtRef 1 »
3. Mettre les signaux d’entrées des démodulateurs 1 et 2 sur « Sig In 1 » et « Aux In 1 » respectivement
4. Ajuster le filtre passe-bas a un ordre 3 et mettre la bande passante a environ 10 Hz.
5. Vérifier que l'oscillateur interne s’accorde avec la fréquence du générateur de fonctions.

6. Effectuer un auto-ajustement de I’échelle en entrée. 3 mV permet des bonnes mesures.

La configuration a été enregistré comme profil sous I’onglet Config avec le nom TB_MSN.

4.2 Mensuration avec montage laser

1. Allumer, paramétriser et brancher le générateur de signaux et I’'amplificateur. Dans la mesure du possible,
éviter le croisement des cables et minimiser les longueurs de cables (bruit).

2. Aligner grossierement le laser sur le centre du capteur. Réduire la tension pour éviter de se faire éblouir.

3. Positionner le tube devant le laser en maximisant la fermeture par le cache. S'aider du plotter de
I"amplificateur pour garder I'alignement grossier.

4. Enclencher le générateur de signaux selon le Tableau 4-1.

5. Ajuster finement la I'alighement du laser a I'aide des vis micrométriques. En regardant le plotter, essayer
de maximiser la tension créte Vyp.

6. Lorsque la bonne position est trouvée, ne plus déplacer le systeme.

7. Mettre la fréquence a 0.5 Hz.

8. Mesurer I'amplitude créte V, et la tension moyenne Vimoy a I'aide des curseurs. Saisir dans un tableur.

9. Mettre la fréquence a 1 Hz.

10. Répéter les étapes 8 et 9 pour les fréquences suivantes :

05,1,2,3,4,5,6,7,8,9, 10, 15, 20, 25, 30, 35, 40, 45, 50, 60, 70, 80, 90, 100, 110, 120, 130, 140, 150, 175,
200, 225, 250, 275, 300 [Hz]
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5 Mesures

Pour les mesures, des analyses fréquentielles ont été faites. C'est-a-dire que pour divers fréquences, I'amplitude
créte-créte ainsi que la tension moyenne a été mesurée. La mesure est faite a I'aide des curseurs sur I’écran.

Une incertitude de lecture de 0.01 pV est présente sur toute les mesures.

Tous les résultats bruts sont disponibles dans les annexes (Annexe A et Annexe B).

5.1 Capteur CO1
5.1.1 CO01-2:Face 1 normal

L'effet du laser seul a été observé sur la face 1 du capteur CO1.

mm[m] Zurich Instruments AG [§]LahOne  Version: 22.02.26577 \ / Zurich Date: 2022-07-21
Plotter Device: MFLI DEV3611 Settings: default_ui / \ Instruments  Time: 17:50:09
3 £

2 520F | | Demod 1 Sample R

4 £

2 £

g X2:0s
< 515 E A=+40s

Time (s)

Figure 5-1 : Signal mesuré : C01, face 1, 0.5 Hz
On observe (cf. Figure 5-1) :

- Une amplitude d’environ 1.5 pV
- Une tension moyenne de 50.5 pV
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5.1.2 CO01-1:Face 2 normale

Zurich Instruments AG ~ [i]LabOne  Version: 22.02.26577

N~ Zurich Date: 2022:07-21
Device: MFLI DEV3611 Settings: default_ui

Z N\ Instruments  Time: 16:04:03

| | Demod 1 Sample R

Amplitude (uV) Egl
H

A=+0V

Time (s)

Figure 5-2 : Signal mesuré : C01, face 2, 0.5 Hz

On observe (cf. Figure 5-2) :

- Une amplitude d’environ 6 uV. Cela équivaut a une augmentation de 4x relativement a la face 1.
Une tension moyenne de 64 pV. Augmentation de 14 uV comparé a la face 2.

Il est intéressant de noter les crétes opposées avant chaque saut (carrés rouges). Ces crétes ont une
amplitude de 3a 4 V.

Ces pics sont causés par le réchauffement initial de la face opposée a la lumiere (cf. Figure 5-3). En effet, la face 2

posséde une croute et a donc une inertie thermique plus importante que la face 1. La face lointaine est donc
chauffée en premier, causant une breve différence thermique opposée a celle qui suit.

Lumiére
Inertie thermique
élevee / Nanofils incomplets

/

«_

|
Ve

Inertie thermique
faible

Figure 5-3 : Coupe de CGUN avec lumiére différée
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Ce phénomene est d’autant plus prononcé par les nanofils qui ne sont pas arrivés en surface. Ces nanofils absorbent
bien la chaleur (cf. Figure 5-4).

Nanofils incomplets

o~
—

Figure 5-4 : Représentation des nanofils incomplets qui absorbent la lumiére

Ces pics opposés restent identifiables jusqu’a 2 Hz environ (carrés rouges Figure 5-5).

Wfefsm] Zurich Instuments AG  []LabOne  Version: 22.02.26577 N\ # Zurich Date: 2022-07-21
Plotter Device: MFLI DEV3611 Settings: default_ui / \ [nstruments  Time: 16:08:58
bO.OF

| | Demod 1 Sample R

65.0F

Amplitude (WV)

64.5E

64.0F
63.5F
63.05
62.5;

62.0F \/

61.5F

61.0F

10 BN B = 2 =10 B S0 T T 0 S0z T
Time (s)

Figure 5-5 : Signal mesuré : CO1, face 2, 2 Hz
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5.1.3 C01-3: Face 1 noircie

Dans le but d’augmenter I'amplitude de la mesure, il est possible de noircir la partie sensible du capteur. En ce
faisant, plus de chaleur est absorbée mais I'inertie thermique augmente aussi. En conséquence la mesure pourrait
étre moins dynamique. Ici, le noircissement se fait en dessinant délicatement au feutre.

Wfm{m] Zurich Instruments AG [H]LabOne  Version: 22.02.26577 N/ Zurich Date: 2022-07-22
Plotter Device: MFLI DEV3611 Settings: TB_MSN \ Instruments  Time: 09:13:06
S 56
= E . Y2:55.04pv
5 E | |Demod 1 Sample R ey
] 54F
= X2:0s
< 52 A=+0s
50
48
46
44
42F
i Y1:40.75pV
40F
oo w o w0y Lo v w00y A A B ST R L. Lo w00y R
10 -9 = = = %5 = -3 -2 -1
Time (s)

Figure 5-6 : Signal mesuré : CO1, face 1 noircie, 0.5 Hz

On observe (cf. Figure 5-6) :

Une amplitude d’environ 14.3 V. Cela équivaut a une augmentation de 9x relativement a la méme face

sans point noir (1.5 pV). Ce résultat confirme qu’une surface noire est mieux pour I'amplitude du capteur
plutét

- Une tension moyenne de 58 pV.

5.1.4 CO01-4 : Face 2 noircie

i

Zurich Instruments AG ~ [|]LabOne  Version: 22.02.26577 N\~ Zurich Date: 2022-07-22
Device: MFLI DEV3611 Settings: TB_MSN Z N\ Instruments Time: 11:04:14
< | | Demod 1 Sample R
4 E 0 1 P Y2:60.67nv N
8 A=+9.91pV \
& X2:0s
< A=+0s
1 I - Y1:50.76uv |
50F
| R S | I S R R L | R R S | SR | 1 | I R R S 1
10 -9 -8 -7 -6 -5 -4 -3 -2 -1
Time (s)

Figure 5-7 : Signal mesuré : CO1, face 2 noircie, 0.5 Hz

On observe (cf. Figure 5-7) :

Un pic en sens opposé est toujours présent (carrés rouges), contrairement aux attentes.

Une amplitude d’environ 9.9 pV. Cela représente une augmentation de 3.9 uV comparé a la méme mesure
sans point noir.
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5.1.5 Comparaison des résultats

Globalement, on s’attend a une meilleure performance de la face 2 et la face noircie.

Tension créte-créte en fonction de la fréquence
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15— . —— — ] .
Face 1
— Face 2
>1 Face 1 noirci
Z Face 2 noirci
a
= 10 .
J0)
3
«©
—
Q
J0)
=
«©
—
o .
c 51 .
Re)
)
®
|_
ol . Lt R L S IS Shid BTN R

10° 10"
Fréquence f [Hz]

Figure 5-8 : CO1 : Vpp en fonction de f

On observe (cf. Figure 5-8) :

- Dans chaque série :
o Diminution logarithmique jusqu’a environ 40 Hz
o Plateau linéaire jusqu’a 75 Hz

102

103

o Diminution finale vers 0.02 uV a 300 Hz. A ce stade, la mesure est au méme ordre de grandeur que

le bruit. De plus, I'incertitude de 0.01 uV est alors considérable.

- Laface 1 noircie a la meilleure performance jusqu’a 100 Hz. Aprés ce point, les séries convergent.
- Le noircissement de la face affecte peu la dynamique de mesure. La couche de feutre est trop faible pour

modifier de facon significative I'inertie thermique.

Tension moyenne en fonction de la fréquence
T I I

70 T
h Face 1

— 60 [~ Face 2 -
>1 3 Face 1 noirci
: 0 P~ Face 2 noirci| |
3 5
S
>
o 40 - —
C
c
2
o 30 [ 1
S
C
9O 20 - .
»
®
TS -

0 L ° e o 4 . 0. I ;

0 50 100 150 200 250

Fréquence f [Hz]

Figure 5-9 : CO1 : Vmoy en fonction de f

300
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On observe (cf. Figure 5-9) :

- Diminution logarithmique, excepté avant 5 Hz.

- A basse fréquence, la face 2 normale a la meilleure performance (amplitude plus grande). Ceci est grace
aux pics opposés (§5.1.2).

- Une convergence se produit et a partir de 50 Hz les valeurs ont peu d’écart (max. 0.6 uvV @50 Hz; 0.15
@100 Hz).

5.2 Capteur CO5

m[m[m] Zurich Instruments AG  [R]LabOne  Version: 22.02.26577 \/ Zurich

Date: 2022-07-22
Plotter Device: MFLI DEV3611 Settings: TB_MSN

/N Instruments  Time: 14:17:47
49.0F

| | Demod 1 Sample R

Amplitude (uV)

Time (s)

Figure 5-10 : Signal mesuré : CO5, face 2 normale, 0.5 Hz
On observe (cf. Figure 5-10) :

- Les crétes opposées sont moins (voire pas) discernables (carrés rouges).
- Une amplitude d’environ 3 uv
- Une tension moyenne de 47 pV

Par sa faible amplitude initiale, la face 2 devient inexploitable dés 10 Hz (Figure 5-11). En effet, I'amplitude est a

peine plus grande que le bruit. Méme si la stimulation est reconnaissable, il sera difficile d’effectuer des mesures
concluantes.

5 Zurich Instruments AG  [|]LabOne  Version: 22.02.26577 N # Zurich
Device: MFLI DEV3611 Settings: TB_MSN

| | Demod 1 Sample R 1 AY2:42.125nV

A=+514nV

Date: 2022-07-22
N\ Instruments  Time: 14:30:00

35.5

Amplitude (uV)

35.0

34.5

Figure 5-11 : Signal mesuré : CO5, face 2 normale, 10 Hz. Source active entre -5 et -2.5 s
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Tension créte-créte en fonction de la fréquence

Tension créte-créte Vpp [uV]

T T T T T LI B S | T T T T T T T T

Face 1
Face 2
Face 1 noirci

. . .
! T N T N 2 3 L L TR | ° S T S R

0 |
10°

On observe (cf. Figure 5-12) :

10" 102 103
Fréquence f [Hz]

Figure 5-12 : CO5 : Vpp en fonction de f

- Diminution logarithmique jusqu’a 20 Hz. Plateau jusqu’a 80 Hz. Convergence des tracés vers 0.
- Laface 1 noircie, comme pour le capteur C0O1, présente la meilleure performance (11.6 uV @0.5 Hz).
- Le noircissement a permis une augmentation de I’amplitude d’un facteur 3.2 (3.6 3 11.6 pV @0.5 Hz).

50

N w N
o o o
T T T

L4

Tension moyenne Vmoy [ V]
o
|

Tension moyenne en fonction de la fréquence
T I T

Face 1
Face 2
Face 1 noirci |

50

100 150 200 250 300
Fréquence f [Hz]

Figure 5-13 : CO5 : Vmoy en fonction de f

Comme pour le capteur C01, on observe pour le CO5 (cf. Figure 5-13) une diminution logarithmique des valeurs

pour converger dés 50 Hz.
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6 Conclusions

6.1 Objectifs
1. Fabriquer des CGUN

Atteint : plusieurs CGUN ont été fabriqués. Deux électrolytes ont été utilisés, soit le Nickel et le Tellure de
Bismuth. Dans des études complémentaires, des CGUN ont été faits en étudiant différents parameétres de
déposition, tel que la tension d’ED et la concentration d’électrolyte. Ces études n’ont pas été plus détaillées car
elles ne font partie des objectifs du projet.

2. Concevoir et fabriquer un banc d’essai capable de qualifier les CGUN

Atteint. Un banc test modulaire a été congu et fabriqué, capable d’étre adapté facilement par la suite. De
nouveaux modules peuvent étre congus facilement. Afin de s’ajuster a la faible puissance des diodes infra-
rouges, un nouveau montage devra étre congu avec des distances plus faibles.

3. Evaluer I'influence de divers parameétres sur la détection du gaz :
a. Distance entre source lumineuse et capteur

Pas atteint. L'utilisation du laser signifie que la distance aura trés peu (théoriquement aucune) influence
sur la détection. Cette variable est surtout importante avec les diodes. Dans I’exemple photo-acoustique
(Figure 1-4), on observe des distances tres faibles.

b. Taille de la surface sensible

Pas atteint. Plusieurs surfaces ont été fabriquées lors de la série BD. Cependant, elles n’ont pas été testées
avec la fabrication de la série C.

c. Présence d’un point noir sur la partie sensible

Atteint : I'’effet a été mesuré et montre des résultats concluants. Le point noir augmente I'amplitude du
signal mesuré. L'effet est surtout présent pour la face 1, car celle-ci est la plus brillante et n’a pas de surface
réfléchissante de I'autre coté.

d. Composant chimique utilisé lors de I'ED

Partiellement atteint. La qualification s’est fait au multimetre en exposant le capteur a une lumiére laser.
De I3, il est possible de conclure que le BiTe est effectivement meilleur que le Nickel.

4. Valider la détection ou la mesure de CO,

Pas atteint. La mesure du CO2 n’a pas pu se faire car les diodes prévues ne sont pas assez puissantes dans ce
montage ou pour cette application. Ainsi, un laser a été utilisé mais celui-ci ne permet pas la mesure du CO2
car sa longueur d’onde ne correspond pas au spectre d’absorption dudit gaz (laser a environ 650 nm plutét que
4300 nm).

a. La détection/mesure doit se faire en moins que 5 secondes :
Théoriquement possible (§6.2)

b. La mesure aura une imprécision maximale de 100 ppm + 2% : N/A

38



VD
H E Martijn Sassen
I G Non confidentiel

6.2 Mesures sur capteurs

Le phénomene de créte opposée, supposée intéressante pour la haute fréquence est en réalité d’'importance faible
car assez rapidement (> 50 Hz) les valeurs convergent entre les séries.

Supposons une intégration (moyennage) sur 100 courbes sur 2 secondes. Ceci signifie une fréquence de 50 Hz. En
allant jusqu’a 100 Hz, on pourrait intégrer sur 50 courbes en 0.5 secondes. En partant de ce principe, il serait
possible de faire un capteur de gaz atteignant la dynamique posée dans les objectifs du TB. Il s’agit de trouver un
bon équilibre entre le nombre de courbes moyennées et I'amplitude créte-créte (variable dépendante de la
fréquence).

Tous les capteurs testés ont un plateau d’amplitude (V) entre 20 et 80 Hz environ. Une bonne fréquence se
trouverait donc proche 80 Hz. Ici, le signal est encore exploitable tout en restant le plus rapide possible.

La présence du point noir ajouté par feutre augmente de maniére significative I'amplitude mesurée. En effet, un
facteur variant entre 3 et 9 a été mesuré.

La tension moyenne (Vme,) diminue d’un facteur 10 entre 0.5 et 50 Hz. Aprés cela, une convergence a lieu a des
valeurs faibles (< 1 V).

6.3 Délivrables
Tous les livrables demandés sont délivrés, c-a-d. :

- Un rapport écrit (ce document).
- Lesfichiers de conception pour les pieces créées.
- Unbanc de test physique.

Le tube du banc de test n’est pas encore équipé pour accueillir du gaz ; cela nécessite le pergage de deux trous pour
I’entrée et sortie.

6.4 Perspectives

L’objectif cité dans le titre du projet (« Capteur de gaz... ») n’a pas été atteint. En conséquence, la perspective
principale du projet est de détecter du CO,. Pour ce faire, la démarche suivante est proposée :

1. Etude de l'influence d’un courant inséré dans le capteur sur I'amplitude mesurée.
2. Ajustement du banc test pour les diodes infra-rouges.

3. Qualification du montage ajusté.

4. Mensuration du CO,.

6.5 Remarques personnelles

Ce travail a été intéressant par son aspect innovant et I'inconnu.
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Annexe A. Mesures CO1

Annexes

Freq [Hz] ﬂ Pk-Pk [uV] jd Mean [uV] ﬂ Photo Remarks
CO1_Laser_0.5Hz_OA

Co1-1

0.5 6 64

1 5 63.5
2 4 63

3 3 61.5
4 2 60.5
5 1.7 58.7
6 1.2 55.8
7 1.2 53.5
8 1 51.6
9 0.9 48.7
10 0.8 46.1
15 0.6 33

20 0.5 23

25 0.45 15.5
30 0.5 11.6
35 0.5 8

40 0.45 6.2
45 0.45 4.5
50 0.45 3.5
60 0.45 2

70 0.45 1.4
80 0.45 1

90 0.45 0.8
100 0.45 0.53
110 0.45 0.4
120 0.42 0.35
130 0.4 0.25
140 0.38 0.25
150 0.3 0.22
175 0.2 0.22
200 0.13 0.2
225 0.1 0.2
250 0.06 0.18
275 0.05 0.19
300 0.04 0.19

CO1_Laser_2Hz_OA

Bruit env. 0.6 uV pk-pk @ 0.02 uV

Bruit env. 0.04 uV pk-pk @ 0.02 uV

Bruit env. 0.02 uV pk-pk @ 0.02 uV,

Parameters

Laser signal  Square
Laser voltge 4V

Face 2
Black dot No
AV 0.01
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Parameters

Laser signal  Square
Laser voltge 4V

C01-2
Freq [Hz] B Pk-Pk [uv] B Mean [uv] B Photo Bl Remarks
0.5 1.5 51.5 CO01_Facel_Laser_0.5Hz_OA
1 1.4 51
2 1 50.3
3 0.8 50
4 0.6 49.4
5 0.55 47.5
10 0.3 38
15 0.2 27.5
20 0.2 19.3
25 0.18 13.5
50 0.12 2.9
75 0.15 1 Bruit env. 0.05 uV pk-pk @ 1 uv
100 0.15 0.45
150 0.14 0.15 Bruit env. 0.05 uV pk-pk @ 0.15 uV
200 0.1 0.07
250 0.06 0.06
300 0.02 0.06 Bruit env. 0.02 uV pk-pk @ 0.02 uV,
C01-3
Freq [Hz] [l Pk-Pk [uv] B Mean [uv] id Photo B Remarks
0.5 14.3 58 CO1_Facel_dot_Laser_0.5Hz_OA
1 12.2 48
2 9.3 47
3 7.1 47
4 6 45
5 4.8 44
10 2.5 34.5
15 1.7 25.5
20 1.4 17.8
25 1.4 12.5
50 1.2 2.7
75 1.2 1 Bruit env. 0.06 uV pk-pk @ 1 uvV
100 0.78 0.6
150 0.24 0.55
200 0.1 0.48 Bruit env. 0.03 uV pk-pk @ 0.06 uV
250 0.06 0.45
300 0.03 0.41 Bruit env. 0.02 uV pk-pk @ 0.02 uV,
co1-4
Freq [Hz] ﬂ Pk-Pk [uV] ﬂ Mean [uV] ﬂ Photo ﬂ Remarks
0.5 9.9 56 C01_Face2_dot_Laser_0.5Hz_OA
1 8 55
2 5.2 54.5
3 35 53.7
4 2.8 52.7
5 2.1 50.8
10 1.1 40.5
15 0.8 29.7
20 0.7 20.7
25 0.8 14.6
50 0.8 3.15
75 0.6 1.1
100 0.6 0.5
150 0.3 0.28
200 0.12 0.25
250 0.06 0.23
300 0.03 0.2 Bruit env. 0.03 uV pk-pk @ 0.02 uV,

Face 1
Black dot No
AV 0.01

Parameters

Laser signal  Square
Laser voltge 4V

Face 1
Black dot Yes
AV 0.01

Parameters

Laser signal ~ Square
Laser voltge 4V

Face 2
Black dot Yes
AV 0.01
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Parameters

Laser signal  Square
Laser voltge 4V

Face 2
Black dot No
AV 0.01

Parameters

Laser signal  Square
Laser voltge 4V

Face 1
Black dot Yes
AV 0.01

Annexe B. Mesures C05
C05-1
Freq [Hz] Rd Pk-Pk [uV] Rl Mean [uV] d Photo M Remarks
0.5 3 47 CO5_Face2_Laser_0.5Hz_OA
1 2 47
2 1.3 46.6
3 1 45.7
4 0.66 44.3
5 0.45 43
6 0.3 42.3
7 0.2 40
8 0.2 38.3
9 0.12 36
10 0.1 34.7 CO5_Facel_Laser_10Hz_OA Photo: ON -> OFF (noise++)
C05-2
Freq [Hz] Rdl Pk-Pk [uV] Rl Mean [uV] d Photo M Remarks
0.5 3.6 45 CO5_Facel_Laser_0.5Hz_OA
1 3.1 44.5
2 2.7 44
3 2.3 43.2
4 2 42
5 1.7 41.4
6 1.5 40.2
7 1.3 38
8 1 35
9 0.9 34.2
10 0.9 32.6
15 0.7 23.7
20 0.6 16.5
25 0.6 11.8
50 0.45 2.5
75 0.48 0.85
100 0.45 0.4
150 0.23 0.24
200 0.1 0.22
250 0.05 0.2
300 0.03 0.19 Bruit env. 0.03 uV pk-pk @ 0.02 uV
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C05-3
Freq [Hz] i Pk-Pk [uv] B Mean [uv] i Photo B Remarks -
0.5 11.6 41 CO05_Facel_dot_Laser_0.5Hz_OA
1 10 41
2 7.4 41
3 5.6 40
4 4.3 39
5 3.5 37.5
6 3 36.5
7 2.5 34.7
8 2.3 33.6
9 2 32.1
10 1.7 29.8
15 1.2 21.9
20 1 15.4
25 0.92 10.9
30 0.94 7.7
35 0.9 5.6
40 0.9 4
45 0.92 3
50 0.92 2.3 Bruit env. 0.1 uV pk-pk @ 2.65 uV
60 0.9 1.4
70 0.91 1
80 0.9 0.7
90 0.79 0.5 CO5_Facel_dot_Laser_90Hz_OA
100 0.69 0.45
110 0.53 0.45
120 0.4 0.43
130 0.31 0.4
140 0.26 0.4
150 0.21 0.4
175 0.14 0.4
200 0.09 0.37
225 0.06 0.36
250 0.04 0.35 Bruit env. 0.04 uV pk-pk @ 0.03 uV
275 0.03 0.35
300 0.02 0.33 Bruit env. 0.02 uV pk-pk @ 0.02 uV,
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Parameters
Laser signal  Square
Laser voltge 4V

Face 1
Black dot Yes
AV 0.01
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