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Résumé

Ce sujet de mémoire sera intitulé ainsi : étude de I’impact de gouttelette d’eau sur des surfaces
micro-structurées. Cette étude consiste a fabriquer différents modeles de surfaces micro-structurées
en utilisant des substrats a base de polymere et de métal (le Kapton et I’aluminium). Cette différence
entre ces modeles est définie par la variation de la distance entre les trous (S) 100-300 um avec un
pas de 25 um, ainsi que les diameétres de ces trous (d; =75 um et d, =100 um). Une approche
mécanique est adoptée pour créer la texture de la surface grace a une machine a commande
numeérique. Dans cette phase de travail, des surfaces avec deux diamétres différents ont été créées, il
parait que les surfaces a base d’aluminium portent moins de résidus par rapport a celles a base de
kapton. Une réplication des motifs est faite grace au moulage par compression en utilisant une
machine de compression. Le Polydiméthylsiloxane (PDMS) est utilisé comme matériau de base pour
réaliser les micro-structures. En fait, cette réplication des textures permet d’étudier et d’observer le
comportement dynamique des gouttelettes d’eau sur les différents motifs des surfaces créées. En
raison des résidus attachés sur la surface de Kapton, les surfaces de PDMS a base d’aluminium se
sont bien répliquées par rapport a celles a base de kapton. La mesure de 1’angle de contact ainsi que
I’hystérésis de I’angle de contact confirment que les surfaces de PDMS a base d’aluminium, ayant un
diametre de 75 pum, sont des surfaces superhydrophobes pour les deux volumes de gouttelette d’eau
(10 et 20 pl).

La variation de la vitesse d’impact, le diamétre de la gouttelette ainsi que la géométrie de la
micro-structure (la hauteur (h), le diamétre et I’espacement centre a centre du pilier) de la surface de
la gouttelette d’eau et leurs impacts sur le comportement de gouttelette d’eau ont été étudiées. Cet
impact est enregistré par une caméra a haute vitesse qui est connectée a un ordinateur.

D’une part, le rebondissement complet pourrait étre présent dans le cas des micro-structures
régulieres de d= 75 pum, h= 90 pm et S= 125-150 um pour le volume de gouttelette de I’eau a 10 pl.
Ce comportement est présent lorsque We < 20, Re < 1230 ainsi que le paramétre d’épandage maximal
(B) < 4, il existe également un rebondissement complet au méme (d) et (h) avec S= 175 pm lorsqu’on
utilise le volume de 20 pl. D’autre part, le rebondissement partiel s’observe pour la quasi-totalité des
micro-structures ayant un diametre de 100 um ou We < 150 et Re < 4500. De plus, I’éclaboussure

rapide et la récession de rupture se remarquent ou la cinétique est elevée (We > 150) pour les deux



volumes de gouttelettes d’eau. L apparition du rebondissement est diminuée lorsque la cinétique de
la chute de la gouttelette augmente (la vitesse de I’impact), la géométrie de la surface ou le volume
de la gouttelette d’eau augmentent.

Ce travail nous a permis de mettre en évidence les micro-structures les plus appropriées pour
avoir des surfaces superhydrophobes avec des comportements de rebondissement. De plus, 1’effet des
conditions des gouttelettes d’eau (taille, vitesse d’impact etc.) sur le comportement de ces surfaces
sont examiné.

Il convient de noter qu’en utilisant une méthode industriellement applicable pour produire ces
surfaces (usinage CNC), cette étude pourrait ouvrir de nouvelles voies dans la fabrication des surfaces

hydrophobes et/ou superhydrophobes a I’échelle industrielle.

Mots-clés : CNC (machine a commande numérique), kapton, réplication, PDMS, micro-structure,
mouillabilité, comportement, gouttelette, rebondissement et caméra a haute vitesse.



Abstract

This study consists of manufacturing different models of micro-structured surfaces using
polymer and metal substrates (Kapton and aluminum). This difference between these models is
defined by the variation of the distance between the holes (S) 100-300um with increment of 25 um,
as well as the diameters of these holes (d; =75 um et d, =100 um). A mechanical approach was
used to create the texture of the surface using a numerically controlled machine. In this phase of work,
surfaces with two different diameters have been created. It seems that the surfaces based on aluminum
carry less residues compared to those based on kapton. A replication of the patterns is done through
compression molding using a compression machine. The Polydiméthylsiloxane (PDMS) was used as
the basic material for the micro-structures. In fact, this replication of the textures allows us to study
and observe the dynamic behaviour of water droplets on the different patterns of the created surfaces.
Due to the residues attached on the surface, it seems that the aluminum-based PDMS surfaces are
well replicated compared to the kapton-based ones. The contact angle measurement as well as the
contact angle hysteresis confirm that the aluminum based PDMS surfaces with a diameter of 75 um
are superhydrophobic surfaces for both water droplet volumes (10 and 20 pl).

The variation in impact velocity, droplet diameter as well as the microstructure geometry (the
height (h), diameter and center-to-center spacing of the pillar) of the water droplet surface have been
studied. The impact of these different parameters on droplet behavior was also studied. This impact
is recorded by a high-speed camera connected to a computer.

On the one hand, complete rebound could be present in the case of regular micro-structures
of d= 75 um, h= 90 pum and S= 125-150 um for the water droplet volume at 10 pl. This behavior is
present when We < 20, Re < 1230 as well as the maximum spreading parameter () < 4, a complete
rebound also exists at the same (d) and (h) with S= 175 um when using the 20 pul volume. On the
other hand, partial rebound is observed for almost all micro-structures with a diameter of 100 pm
where We < 150 and Re < 4500. Furthermore, rapid splash and breakup recession are noticed in the
case of high kinetics (high impact velocity) values (We >150) for both volumes of water. The
likelihood of the bouncing is decreased when the droplet falls kinetics increased (the impact speed),

the geometry of the surface or the volume of the water droplet have been increased.



This work highlights the most appropriate micro-structures to have hydrophobic and/or
superhydrophobic surfaces with rebound behaviors. In addition, the effect of water droplet conditions
(size, impact velocity etc.) on the behavior of these surfaces is examined.

It should be noted that by using an industrially applicable method to produce these surfaces
(CNC machining), this study could open new avenues in the fabrication of hydrophobic and/or

superhydrophobic surfaces on an industrial scale.

Keywords: CNC (Computerized Numerical Control), Kapton, replication, PDMS, microstructure,

wettability, behaviour, droplet impact, bouncing, high speed camera.
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CHAPITRE 1

INTRODUCTION

1.1. Introduction

L’¢tude de I’impact dynamique de liquide sur une surface solide a ét¢ examinée pour la
premiére fois par Worthington [1]. Cette étude est un élément clé d’une grande variété de
phénomenes rencontrés dans les applications industrielles, tels que : le givrage sur les ailes des
avions, I’impression jet d’encre, le refroidissement par pulvérisation des surfaces chaudes (puces
a semi-conducteurs, appareils électroniques ainsi que I’érosion des aubes de turbine), le
refroidissement des alliages comme 1’aluminium et 1’acier, I’extinction des incendies en utilisant
le gicleur [2-4], I’injection du carburant liquide dans la chambre de combustion des moteurs a
combustion interne, etc [5]. L’impact de la gouttelette d’eau joue un réle primordial dans les
différentes applications mentionnées ci-dessus ou les caractéristiques de la gouttelette peuvent
varier considérablement, tels que sa taille et sa vitesse d’impact. Au cours des dernieres années,
certains groupes de recherche ont commencé a explorer I’impact des gouttelettes d’eau sur les
surfaces superhydrophobes [5,6]. Plusieurs parametres expérimentaux affectent la dynamique de
I’impact, tels que : la mouillabilité, la rugosité, la vitesse de I’impact, la tension superficielle, la
densité du liquide ainsi que la viscosité [1]. La surface superhydrophobe est une surface qui
possede un angle de contact de plus de 150°, avec une hystérésis de 1’angle de contact (CAH <10°)
et une faible énergie de surface, elle représente la propriété d’auto-nettoyage [1, 6-8]. Ce genre de
surfaces peuvent repousser les gouttelettes d’eau dans des conditions de givrage [9]. Une mobilité
élevée et un rebondissement des gouttelettes d’eau ont été apergus aprés quelques millisecondes
pour ce genre de surfaces [1,10]. En outre, la déperlance empéche la formation de la glace sans
exercer aucune force externe, ce qui offre de nombreux avantages pour réduire le givrage sur les

surfaces exposées [11-13].

Certains exemples de surfaces possedent naturellement la propriété de la superhydrophobicité
comme : les feuilles de lotus, les ailes de papillon, les ailes de cigale et les yeux de moustique [1].
Alors, pour avoir des surfaces superhydrophobes, ces surfaces naturelles pourraient étre imitées

par la réalisation des micro-nano structures avec une faible énergie de surface afin d’empécher la



pénétration de la gouttelette d’eau entre les piliers de surface micro-nano structurée (état de Cassie-
Baxter). Il est connu que les micro-nano structures hiérarchiques offrent les propriétés non
mouillantes et hydrofuges les plus favorables [13,14]. La présence de ce genre de surfaces devient
primordiale, lorsqu’elles permet d’éviter la pénétration de la gouttelette d’eau entre les piliers de
la surface (état de Wenzel) et de réaliser 1’état favorable de Cassie-Baxter. En effet, le nombre de
Weber (We) qui compare I’énergie cinétique a I’énergie de surface, augmente en raison de I’effet
substantiel des micro-structures pour empécher le passage d’un état de Cassie-Baxter a un état de
Wenzel [15]. La réalisation de ces surfaces est basee sur la création des motifs texturés qui
présentent les mémes propriétés géométriques avec les exemples réels ou concrets tels qu’illustrés
ci-dessus. La réalisation de micro-nano structure fait appelle a plusieurs approches chimiques et/ou
physiques pour atteindre la texture désirée. Dans la littérature, plusieurs méthodes
conventionnelles ont été mentionnées, telles que : I’anodisation, la gravure, la lithographie,
I’¢lectrodéposition et des méthodes modernes comme les micromachines, I’ablation laser et la
méthode d’impression 3D [16-18]. Ces techniques sont également utilisées afin d’améliorer la

fonctionnalité de la surface de fagon économique en termes d’énergie et de matiére.

Comprendre le comportement statique et dynamique de la gouttelette d’eau sur les surfaces
texturées est un defi scientifiqgue. Approfondir cette compréhension pourrait offrir des solutions
potentielles dans de nombreux domaines ou la prédiction et/ou le contrdle de la collecte d’eau due
a I’impact des gouttelettes est nécessaire. Lors de I’impact de la gouttelette d’eau sur une surface
solide, différents scénarios peuvent étre obtenus tels que : le dépét, le recul, les éclaboussures et le
rebondissement. Ainsi, ’impact de la gouttelette d’eau sur une surface solide est affecté par
plusieurs facteurs tels que : les propriétés des gouttelettes (la viscosité, la densité, la vitesse d’impact
et la tension superficielle), les caractéristiques de la surface (la rugosité ou la texture de la surface)
et les caractéristiques de I'environnement (I’humidité, la vitesse du vent ainsi que la température).
Tous ces éléments pourraient d’ailleurs modifier les paramétres cinématiques et les caractéristiques
de la surface [10]. L’effet de ces parametres peut étre évalué grace a I’utilisation de plusieurs
nombres adimensionnels qui représentent les grandeurs relatives des forces d’entrainement et de
résistance pendant les processus d’étalement et de rétraction des gouttelettes, citant : le nombre de

Reynolds, le nombre de Weber, le nombre capillaire ainsi que le nombre d’Ohnesorge [19,20].

L’étude de I’'impact de la gouttelette d’eau est un élément clé pour évaluer son effet sur la

formation de la glace. Egalement, la maitrise de ce sujet peut offrir des solutions potentielles dans



différents domaines tels que : 1’aérospatial, les cables électriques et les tissus, etc [21]. Plusieurs
tests ont été menés afin d’étudier le mécanisme de congélation de la gouttelette surfondue impactant
une surface froide [22,23,24]. Une relation directe émerge entre le volume de la glace formé et la

vitesse d’impact ainsi que la mouillabilité (angle de contact statique) [21].

Dans ce présent travail, I’impact de gouttelettes tombant sur une surface solide micro-structurée
est étudié. Les gouttelettes pourraient se déposer, rebondir ou s’éclabousser sur la surface. Pour y
parvenir, un matériau hydrophobe a base de silicone est utilisé tel que : le Polydiméthylsiloxane
(PDMS). Plusieurs parameétres sont également étudiés pour mieux comprendre le comportement de
la gouttelette d’eau et établir une corrélation entre les paramétres intrinseques de la micro-goutte
d’eau (diametre et vitesse d’impact) et la morphologie de surface (tels que le diamétre, 1I’espacement

centre & centre ainsi que la hauteur du pilier).

1.2. Problématique

Le phénomene de givrage est bien connu surtout dans les régions a climat froid durant la période
automne-hiver. Le glissement des automobiles est une conséquence de la présence du givre sur les
vitres de voiture et aussi sur la chaussee. Cela est dd a la réduction du frottement entre les roues et la
chaussée, conduisant alors a un manque de contrdle du véhicule qui amene ainsi a des actions
inattendues [25-28].

En outre, le probléme de givrage est également présent pour les aéronefs. Le givre a un effet
négatif sur les propriétés aérodynamiques des surfaces de levage et méme sur le fonctionnement des
composants individuels tels que le réacteur. Au sol, les parties les plus sensibles de 1’avion doivent
étre dégivrées avant le décollage. Le givre pourrait générer un atterrissage d’urgence en raison de
I’augmentation des vibrations induites et des pertes de portance et la réduction de la puissance et
méme a I’arrét du moteur [25]. Le givrage est également considéré comme une cause majeure de la
défaillance des infrastructures dans la période automne-hiver a climat froid. Plusieurs catastrophes
trés graves ont été rencontrees, causées par I’accumulation du givre, notamment en hiver 1998,
lorsqu’une grande partie de la cbte est de I’Amérique du Nord y compris le sud du Québec, I’ouest
du Nouveau-Brunswick, I’est de I’Ontario et le nord de New York ont subi une grave tempéte de
verglas conduisant a la mort de 35 personnes et des milliards de dollars de dommages aux niveaux

des réseaux électriques, laissant ainsi la moitié de la population québécoise sans électricité de 3 a 30

3



jours (figure 1.1) [26-28]. L’adhérence des gouttelettes d’eau surfondue est donc a I’origine de
plusieurs problemes car elles changent les caractéristiques des surfaces sur lesquelles elles se

déposent (givre, isolation, poids etc). Les surfaces superhydrophobes pourraient limiter cette
adhérence.

Ce travail présente 1’étude fondamentale des gouttelettes impactant des surfaces micro-
structurées afin de déterminer une corrélation entre les paramétres intrinséques de la gouttelette et la
morphologie de la surface.



Figure 1. 1: Conséquences de la tempéte sur les infrastructures, lignes électriques et vie urbaine [26].

1.3. Objectifs

Le principal objectif de ce travail de recherche est d’étudier le comportement d’une gouttelette
d’eau lors de la collision sur des surfaces micro-structurées. Une approche physique est adoptée pour
créer la micro-structure en la gravant avec la machine a commande numérique (CNC) sur un substrat
de polymeére ou un métal (aluminium). La texture est ensuite formée et répliquée sur un matériau

élastique type PDMS par une technique de compression.



L’¢étude du comportement dynamique de la gouttelette d’eau se fait grace a une caméra a haute
vitesse, qui servira pour une étude approfondie du phénomeéne de rebondissement de la micro-goutte
sur la surface obtenue. A ce niveau, il est primordial de noter que la micro-structure est tributaire de
la nature du substrat et de la technique de gravure. Afin de réaliser ce projet, les objectifs spécifiques
suivants ont été fixeés :

e FEtude de faisabilité de la fabrication de petites micro-structures & l'aide d'une machine CNC.

e Etude de faisabilité de la réplication de micro-structures produits sur PDMS en utilisant un
systeme de moulage par compression.

e Ftude de l'effet des dimensions des micro-structures, tels que : le diamétre, la hauteur ainsi
que I’espacement centre a centre du pilier sur le comportement des gouttelettes d’eau.

e Etude de I'impact de gouttelette d’eau sur les surfaces produites.

1.4. Méthodologie

La méthode adoptée pour ce travail est divisée en quatre parties essentielles : la recherche
bibliographique, la fabrication des surfaces micro-structurées, la caractérisation de ces surfaces ainsi
que I’étude du comportement de gouttelettes d’eau lors de leur impact sur les surfaces créées. Pour
la revue de littérature, les recherches sont basées sur les aspects suivants :

e Meéthodes de texturation de surface.

e Bilan de I’énergie de la gouttelette d’eau se heurtant sur une surface micro-structurée.

e Effet de la topographie de micro-structure et le volume de gouttelette sur le comportement

dynamique de gouttelette d’eau.

Une fois la littérature complétée, les micro-structures sont fabriquées suivant deux étapes :
e La fabrication des micro-trous avec une machine CNC.
e Laréplication des micro-trous afin d’avoir des surfaces micro-structurées.
Une fois cette étape achevée, la caractérisation de surface est effectuée de la fagon suivante :
e Mesure de I’angle de contact (CA).
e Mesure de I’hystérésis d’angle de contact (CAH).
e Veérification de topographie de la micro-structure avec le microscope a balayage (MEB)

ainsi que le microscope optique.



Finalement, le comportement de gouttelette d’eau sur des surfaces micro-structurées ainsi créées
est étudie en variant les trois parametres suivants : la vitesse d’impact, la taille de la gouttelette d’eau

(le diametre D) et les caractéristiques de micro-structure (la vitesse de I’impact de la gouttelette v,

0,25-2,5 ? diametre du pilier d 75 et 100 um, I’espacement centre a centre du pilier S 100,125,...
300 pum avec un pas de 25 pum et la hauteur du pilier h 70, 90 et 140 pum).

La rédaction du mémoire est divisée en six chapitres. Tout d’abord, le premier chapitre présente
I'introduction du projet de recherche, la problématique, les objectifs, la méthodologie utilisée ainsi

que I’originalité du projet de recherche.

Le deuxieme chapitre se consacre a la revue de littérature. 1l débute par les différentes méthodes
de texturation de surface (CNC, ablation au laser, EDM etc..), étant suivi par la définition de
mouillabilité et hydrophobicité, le bilan d’énergie ainsi que les études sur 1’effet de la topographie de

micro-structure et le volume de gouttelette sur le comportement dynamique de gouttelette d’eau.

Le troisieme chapitre décrit les matériels et méthodes pour réaliser ce projet.

Le quatrieme chapitre est consacré a la présentation des résultats de la fabrication des surfaces
micro-structurées ainsi que la caractérisation de surface (CA, CAH et MEB).

Le cinquiéme chapitre est le coeur des résultats dédi¢ a la présentation des comportements de
gouttelette d’eau sur les surfaces micro-structurées en utilisant un camera haute vitesse, incluant la
variation de la vitesse d’impact (v;), la taille de gouttelette (D) ainsi que la topographie de micro-
structure (d, S et h).

Le dernier chapitre présente les conclusions générales ainsi que les recommandations sur les
travaux futurs.

La figure 1.2, présente la méthodologie suivie dans ce sujet de recherche.
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1.5. Originalité
L’originalité de ce travail se résume dans le fait que cette étude présente des nouveauteés a
propos :

> Des développements de micro-structures, ordonnées et homogénes en utilisant une
technique industrielle (CNC).

» De I’étude de différents paramétres opératoires de réplication des micro-structures sur le
PDMS ainsi que les effets des parametres de micro-structures (d, S et h) sur le
comportement de la gouttelette d’eau.

» De I’étude du comportement dynamique des gouttelettes d’eau sur les micro-structures
ordonnées a base de PDMS en modifiant simultanément trois parameétres : la vitesse
d’impact, le diamétre de la gouttelette ainsi que la topographie de micro-structures ( v;, d,
Seth).



CHAPITRE 2
REVUE DE LITTERATURE

Introduction

Ce chapitre présente les différentes techniques de la texturation de surfaces et dévoile leurs
effets sur la mouillabilité et superhydrophobicité. Pour approfondir la compréhension de ce sujet, la
transition de mouillage et le diametre de d’épandage maximal de la gouttelette seront étudier.
Egalement, Le bilan d’énergie sera présenté ainsi que les recherches effectuées pour examiner le
comportement de la gouttelette d’eau impactant des surfaces structurées.

Plusieurs méthodes de texturation de surfaces sont disponibles et présentées comme suit:

2.1. Méthodes de texturation de surfaces

Dans la littérature, plusieurs méthodes de texturation de surfaces sont disponibles comme suit :

2.1.1 Ablation par laser

L’ablation par laser est une technique qui sert a produire des motifs structurés [16]. Cette méthode
consiste a faire des crateres a I’aide d’un laser grace a I’interaction faisceau laser-matiére (substrat).
Par la transformation de 1’énergie absorbée en chaleur ensuite dissipée dans le matériau par
conduction thermique conduisant a une fusion locale. Dans certains cas, le phénomene de combustion
lié a un apport d’oxygene aide le processus par la réduction de la viscosité et des tensions
superficielles du métal liquide. En conséquence, deux différents phénomeénes sont présents lors de
I’ablation par laser : le traitement pyrolytique et le traitement photo-lithique. Le traitement
pyrolytique consiste a chauffer et a fondre le substrat (matériau), alors que le traitement photo lithique
est basé sur la rupture directe des liaisons chimiques dans une large gamme de matériaux. En fait, le
traitement photo-lithique sert a enlever de la matiere en brisant les liaisons atomiques. Ce phénomene
décrit comme : des photons ou des paquets d'énergie, qui ont une longueur d'onde et une fréquence.
L'énergie optique est transférée aux électrons par absorption, ce qui accroit essentiellement I'énergie
des électrons en augmentant la vibration des électrons qui est détectée sous forme de chaleur. [18,29].
M.H. Chon et al. [30], ont utilisé I’ablation par laser pour produire des micro-trous a base de
polyoxyméthyléne afin d’étudier 1'effet de la texturation de la surface sur le frottement du substrat.
Les trous réalisés ont un diamétre de 125 pum et une profondeur de 125 pm. Les résultats ont montre

que cette methode provoque des dommages au niveau des matériaux polymeériques



(polyoxyméthyléne) a cause de la fusion thermique pendant I’interaction de laser-substrat. Il est bien
noté que le coefficient de frottement est diminué (50%) pour une surface micro-structurée de

polyoxomethléne. Ce résultat peut montrer 1’effet de la texturation de la surface.

2.1.2 Usinage par machine a commande numérique

L’usinage par la machine a commande numérique est une technique qui sert a créer des micro-
trous par la technique de gravure assistée par la machine a commande numérique CNC a I’aide d’un
foret [18]. Des recherches récentes ont été faites pour constater 1’effet des micro-structures sur la
mouillabilite et le coefficient de friction. Roy et al., ont constaté que les surfaces texturées a base de
micro-trous de Ti 6AI-4V (d = 122,177 et 194 ym,S = 299 ymet h =~ 20 wm) minimisent
considérablement le coefficient de friction et la mouillabilité en raison de la faible surface de contact
entre la gouttelette et la micro-structure (liquide-solide) dans ce genre de design des micro-structures
(micro-structures cylindriques) [31]. Egalement, Qin et al., ont observé que la surface a arrangement
cylindrique offrait une mouillabilité stable (évolution de 1’angle de contact en fonction de temps) avec
un coefficient de friction faible ou minimum par rapport a celles des surfaces carrées et triangulaires

car sa structure pourrait emprisonner les particules d'usure et minimiser I'abrasion du corps [32].

2.1.3 Machine a décharge électrique

L’usinage par décharge électrique appelé aussi érosion par étincelle, est un processus thermique
qui utilise une décharge par étincelle pour faire fondre ou éliminer un matériau conducteur [33], afin
de produire des trous et d’autres formes au besoin soit simples ou complexes. La méthode consiste a
appliquer une décharge électrique pulsatrice a haute fréquence qui provogue une augmentation locale
de la température qui peut arriver a une valeur trés haute, au-dela de la température de fusion du
matériau utilisé. Les trous développés sont de 1’ordre du micrométre avec une bonne répétabilité
(diameétres sont de 50 et 90 um). La méme méthode a servi pour le développement des surfaces
superhydrophobes sur un substrat d’aluminium. La surface d’aluminium 5083 a été rendue
superhydrophobe avec un angle de contact de 158° apres la création des rainures rectangulaires

submillimétriques sur la feuille de riz [34].
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2.1.4 Lithographie

La lithographie est une technique qui permet de synthétiser des surfaces adaptées et semblables
au dessin ou motif désiré. Grace a un rayonnement ultraviolet, rayons X ou encore un faisceau
¢lectronique, suivant 1’exposition a I’irradiation a travers un masque, la couche de polymeére laissera
une image positive ou négative [35]. Une étude a été réalisée par Jung et Bhushan dans 1’intention
d’examiner le comportement de la gouttelette d’eau sur deux types de polymeéres : le polyméthacrylate
de méthyle (PMMA) et le polystyréne (PS) [36]. Thi Phuong et al. ont réussi a créer des surfaces
superhydrophobes, a partir des surfaces nano structurées a base de silicium. Pour se faire, des
interfaces de silicium avec différentes morphologies de surface ont été étudiées. Ces surfaces
structurées ont été traitées chimiquement avec du perfluorodecyl trichlorosilane (PFTS) [37]. Les
résultats montrent que 1’angle de contact est varié¢ entre 150°-163° ainsi que I’hystérisé de I’angle de

contact est supérieur a 20°.

2.1.5 Impression 3D

Il existe plusieurs méthodes d’impression 3D dont la photopolymeérisation. Cette technique se
fait grace a un appareil de stéréolithographie. Commercialisé en 1986, cette technique emploie une
résine photosensible qui est exposée a une polymeérisation localisée par exposition a un laser UV [38].
Zhoukun He et al. ont réussi a produire des surfaces superhydrophobes a base de
Polydiméthylsiloxane (PDMS), avec un angle de contact de 155°. Ainsi, ils ont remarqué qu’il existe
une relation inverse entre la vitesse d’impression et le diametre de filament. De sorte que, quand les
vitesses d’impression varient entre 0,75 a 6,00 mm/s, les diametres de filaments diminuent de 0,37 a
0,19 mm. Cette relation inverse est due a I'augmentation du taux d'étirement des filaments PDMS
causé par l'augmentation de la vitesse de translation de la buse [39]. La figure 2.1 présente les
différentes techniques de texturation de surface ainsi que leurs applications respectives en fonction

de la dimension de structure et la qualité de surface (Ra : la rugosite).
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Figure 2. 1: Différentes techniques de texturation de surface [18].

2.2. Mouillabilité et superhydrophobicité

La mouillabilité¢ de la surface est I’un des paramétres les plus influents lors de l'impact de
gouttelettes sur des substrats solides. La mouillabilité est généralement spécifiée par I'angle de contact
de la gouttelette d'eau sur la surface solide. Pour une surface idéalement plane, I'équation de Young
décrit I'angle de contact statique (CA) par la tension de surface / interface (figure.2.2. a) [1, 40]:

cos6, = ”‘)’/ﬂ Equation 2. 1
LV

Sachantque : ys;, v, €ty sont: les tensions d'interface du solide / liquide, du liquide / vapeur

et du solide / vapeur, respectivement.

Réellement, la surface solide est souvent rugueuse et pas parfaitement lisse. En outre, I'angle de
contact de Young ne peut pas décrire I'angle de contact réel sur une surface rugueuse. Compte tenu
de la rugosité de surface, il existe deux modeles courants pour décrire la relation entre la rugosité de
surface et I'angle de contact : les modeles de Wenzel et de Cassie-Baxter [1, 40,41]. Dans le modele
de Wenzel, on suppose qu'un liquide peut pénétrer completement dans les structures de surface

rugueuses (figure 2.2.b) [40] et son équation est la suivante :
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cosb,, = rcos6, Equation 2. 2

Sachant que : r est la rugosité de la surface et 6,, et 8, sont I'angle de contact de Wenzel et celui
de Young respectivement. Selon cette équation, l'augmentation de la rugosité de surface conduit a
augmenter le caractére hydrophile d’une surface hydrophile et I'nydrophobicité d'une surface
hydrophobe.

Le modeéle de Cassie-Baxter suppose que le liquide est suspendu au-dessus de la rugosité de
surface et ne mouille pas complétement la surface (figure.2.2.c) [40]. L'air emprisonné entre la
gouttelette d'eau et le substrat conduit a un roulement plus facile de la gouttelette. L'angle de contact
apparent dans le modéle de Cassie-Baxter peut s’exprimer comme Suit :

cosOcg = fs(1+ cosf,) — 1 Equation 2. 3

Ou fs est une fraction de surface solide et 8.5 1’angle de contact de Cassie-Baxter.

L'angle de contact dans 1’état dynamique n'est pas identique a celui dans I'état statique. Dans le
cas du déplacement de la gouttelette de liquide sur le substrat, I'angle de contact est appelé « 1’angle
de contact dynamique ». L'angle de contact pour une gouttelette avancant sur une surface est appelée
I’angle d’avancé, alors que I'angle de contact de l'autre c6té est I'angle de recul. La différence entre

les angles de contact avant et arriére est I'hystérésis de I'angle de contact (CAH) [42].

gaz

gaz

a b C

Figure 2. 2: Différents régimes de mouillabilité de surface (a) Mode de contact de Young sur une
surface plane. (b) Mode Wenzel sur une surface rugueuse. (c) Mode Cassie-Baxter sur une surface
rugueuse avec piégeage dair [42].

2.3. Transition de mouillage

Sur une surface solide rugueuse, I’impact dynamique de gouttelette peut causer une transition de
mouillage de I’état de Cassie-Baxter a 1’état de Wenzel. Cette transition est indésirable dans le cas ou
la déperlance (I’hydrofuge) de I’eau est demandée. La surface rugueuse pourrait perdre sa
caractéristique d’hydrofuge dés qu’elle est mouillée, en raison de I’irréversibilité de la transition de

1’état de Cassie-Baxter a 1’état de Wenzel [41-43].
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Dans 1I’¢état dynamique, la transition de 1’état de Cassie-Baxter a 1’état de Wenzel peut s’accomplir
par affaissement (sagging) ou épinglage (de-pinning). Dans le premier, l'interface liquide-air reste
épinglée a la surface supérieure des structures de surface. Cependant, au cours du temps la courbure
de I'entrée liquide-air changera sous pression, jusqu'a ce qu'elle touche la base du substrat et que cela
entraine ainsi la transition du mouillage (2.3.a). Le mécanisme d’épinglage (2.3.b) est obtenu lorsque
I’interface liquide-air ne reste pas épinglée a la surface supérieure des structures de surface. Cela peut
provoquer la transition de mouillage [43]. La figure 2.3 présente le principe de deux mécanismes de

transition de mouillage.

a) Mécanisme b) Meécanisme
d'affaissement d’épinglage

Figure 2. 3: Mécanisme de transition de mouillage [43].

L’impact de gouttelette d’eau sur une surface rugueuse est étroitement lié a deux pressions
différentes : la pression de coup de bélier (water hammer pressure) et la pression de Laplace. La
pression de coup de bélier (P,,) représente la pression de mouillage. En revanche, la pression de
Laplace P, définit la pression de non-mouillage grace a la présence d'air a I'intérieur des cavités de
surface. Alors, pour réaliser un état de Cassie-Baxter et éviter le mouillage de cavités de surface, il
faut que P, > P, [43].

Soseh Z. [46] a développé des équations pour les deux pressions sur des surfaces micro-
structurées. La figure 2.4 présente un schéma d’état non-mouillé vis-a-vis aux pressions P; et P,,p,.
Les équations de pressions ainsi développées pour des surfaces circulaires micro-structurées sont

données comme ce suit :
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0,5pCuv;

Pwh =
L s [(1—%>+§(;+%>lm
© 4(1+g) 1+(3)
P = —4yLy cosOy
L= a(v2-1)+bv2
Avec :

Equation 2. 4

Equation 2. 5

a : diamétre du pilier, b : distance extrémité a extrémité du pilier, p : densité du fluide, C : vitesse du

son, v; : vitesse de I’impact, g, : tension d’interface du solide / liquide, y,,,: tension d'interface de la

vapeur /du liquide et 6y: angle de contact de Young

Py

A

v

S

Figure 2. 4: Etat non-mouillé vis-a-vis aux pressions P, et P}, [43].

2.4. Diamétre d’épandage maximal

Le parametre d’épandage maximal () de gouttelettes liquides impactant un solide est une

mesure directe du maximum du contact solide-liquide. De plus, il est un paramétre important dans

différents domaines scientifiques tels que le transfert de chaleur et le flux de fluide. Il est également

utilisé dans les applications industrielles, y compris le refroidissement par pulvérisation et

I’impression par jet d’encre [44-46]. Ce paramétre exprime le rapport entre D,,,, et D, et peut

s’illustrer comme suit :

_Dmax
= D

Equation 2. 6

OU : D,y : le diamétre maximum de la gouttelette, D : le diamétre initial de la gouttelette avant

I’impact.
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Au moment de I’impact D, I’épandage atteint son niveau maximum (D,,,4,). Cette propagation
peut étre représentée par le nombre de Weber qui compare 1’énergie cinétique a I'énergie de surface
[43, 47]. Lafigure 2.5 [44] présente la dépendance de B par rapport au nombre de We sur les surfaces
suivantes : la surface superhydrophile (SHL), la surface hydrophile (HL), la surface superhydrophobe
(SHB) et la surface hydrophobe (HB). Ces travaux indiquent qu’une relation directe émerge entre les

nombres de We et f.

¥ Anoninietal, ref22 [l SHL
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Figure 2. 5: Etudes antérieures sur I’effet de (B) sur le nombre de We [46].

2.5. Critéres d’optimisation de topographie de structure pour un régime de Cassie-Baxter
Dans la littérature, pour avoir un régime non-mouillant de Cassie-Baxter, il existe certains criteres
d’optimisation de la micro/nano-structure cylindrique. Ces critéres comprennent la distance de

I’extrémité a I’extrémité du pilier (b) ainsi que la hauteur du pilier (h) [43].

2.5.1. Optimisation de la distance de I’extrémité a I’extrémité et de la hauteur du pilier
La réalisation d’une surface non mouillante nécessite de produire un modéle de Cassie-Baxter. Il
est montre que pour avoir le regime de Cassie-Baxter dans le cas d’une structure en pilier, il faut avoir

une géométrie qui satisfait aux conditions des équations 2.7 et 2.8 [43].
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b < % F(S) Equation 2. 7

h> K [d (1 — g + b)] Equation 2. 8
> I(l—;w%(uz))
2 YLV 2 .
Avec - F (Z) _ a(1+g) (1+3) A, = —8y1G cos By ot K = \/E((sm 6y —1))

pC 2 cos Oy

Sachant que :
Ay, K et F : des fonctions, d : le diametre de trous, v; : la vitesse de I’impact, 6,, : I’angle de contact
de Young (angle de contact avant la texturation), et yg, et y,,, les tensions d'interface du solide /

liquide, du liquide / vapeur respectivement.

2.5.2. Bilan d’énergie de la gouttelette d’eau se heurtant sur une surface micro-structurée
Certains changements énergétiques surviennent lors de I’impact de gouttelette d’eau sur une
surface micro/nano structurée. Ces changements peuvent faire varier le comportement de gouttelette
d’eau ainsi que le régime dynamique [45,46]. La gouttelette d’eau avant ’impact a une énergie
cinétique résidant dans sa vitesse d’impact v;. [43,46-47]. Lorsque la gouttelette heurte la surface,
elle se propage. Cette propagation est caractérisée par un diametre de diffusion (D) et une vitesse de

diffusion (v,) . La propagation est causée par la transformation de 1’énergie cinétique (E,) en énergie
superficielle (E,). Une partie de I'énergie superficielle libérée lors de 1’impact est convertie en

énergie de dissipation visqueuse (E;). L’équation 2.9 présente le principe de conservation de
I’énergie d’une gouttelette avant et apres I’impact sur une surface micro-structurée (figure 2.6).
Deux hypotheses sont utilisées afin de permettre d’utiliser 1’équation 2.9. Avant I’impact, il
est consideré que la forme de la gouttelette est sphérique. Par contre, aprés I’impact de la gouttelette,
elle va approximativement prendre la forme d’un disque aplati. Cette seconde hypothése est
considérée seulement si la gouttelette est trés déformée proche du point de I'étalement maximal [49].
E., +E;, =E., +Es, +E,4 Equation 2. 9

1 T ,
Avec: E. = EnpDovg ,Es, = mD?o: les énergies cinétique et surface d’une gouttelette avant
I’impact.

En revanche, E,, = 21—4npD§’v52, E, = %Dja(l —cos 8, ) et E; = @Vt sont les énergies
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cinétiques, surface et dissipation apres I’impact.

L’équation 2.10 présente le bilan de différentes énergies d'une gouttelette avant et aprés I'impact.
BE=0

+ oVt

4DZ-D%(1- ]
vsz)_l_na[ 2 (1—coscos 8,4 )]

BE = (E¢, — E¢,) + (Es, — Es,) + Eq = mpD3(2v§ — "

Equation 2. 10

Avec : D : diamétre initial de gouttelette, D,;: diametre de diffusion de gouttelette, o : tension
superficielle de la phase solide- liquide, v; : vitesse d’impact de la gouttelette, v : vitesse de diffusion
de gouttelette, 64 : angle de contact avancé, p: masse volumique de gouttelette, t: temps de

dissipation, V : volume de la gouttelette ainsi que @ : valeur de dissipation.

Figure 2. 6: Schéma de différentes énergies avant (a) et apres (b) I'impact de gouttelette d'eau sur
une surface micro-nano structurée.

Il est bien noté que le comportement d’une gouttelette d’eau est étroitement lié a 1’évolution du
diametre de propagation ainsi qu’a la vitesse d’impact et a I’angle de contact avancé. Apres I’impact,
la gouttelette n’est pas infiniment propagee, elle s’arréte a un diamétre maximum de diffusion en
raison de la tension superficielle. Il est a noter que 1’énergie superficielle atteint une valeur maximale
a la fin de la phase de diffusion car 1’énergie cinétique est nulle. La valeur de dissipation est nulle ou
I’énergie cinétique se transfere totalement en énergie de surface, c’est le cas ou un rebondissement

total [43-45] est obtenu.
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2.6. Définition du comportement de la gouttelette d’eau
Dans cette partie, différents scénarios du comportement de gouttelettes d’eau sur une surface
solide sont définis comme suit :
> Déposition : la gouttelette reste sur la surface apreés la propagation, en raison de
I’énergie de dissipation élevée (équation 2.9), qui peut empécher la goutte de récupérer
1’énergie pour rebondir. [50,51].
> Eclaboussure rapide : caractérisée par la génération des petites gouttes au niveau de la
ligne de contact en paralléle du substrat au moment de 1I’impact [10, 49-51].
Récession de rupture : se caractérise par la fragmentation de la goutte en trés petites
gouttes, formant parfois une forme de doigt. Dans la littérature, il est noté que la récession
de rupture et I’éclaboussure rapide peuvent survenir dans le méme nombre de Weber. Ces
deux comportements se font quand We et Re sont élevés (We > 200 et Re > 3000), en
raison de mouvement irrégulier de la ligne de contact. Par la suite, la gouttelette se
fragmente en petites microgouttes a cause des bulles d’air emprisonnées entre la

gouttelette impactante et le substrat [10, 49-51]. Sachant que :

Re = % Equation 2. 11
Ainsi que,

2 7
We = 24P Equation 2. 12

Avec: p: la densité, v;: la vitesse lors de I’impact, D : le diamétre initial de la
gouttelette, u et o sont la viscosité et la tension de la surface respectivement.
> Jet singulier : se caractérise par le rebondissement d’une trés petite gouttelette lorsque la
vitesse d’impact est faible [53].
> Rebondissement : la gouttelette rebondit totalement de la surface s’il y a une conversion
totale de I’énergie cinétique en énergie de surface, ce comportement est caractérisé par un
CAH faible. Cependant, le rebondissement partiel est défini lorsqu’une partie de la

gouttelette se rebondit et une partie reste sur la surface apres I’'impact [49-51].
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2.7. Recherches antérieures sur I’'impact de la gouttelette d’eau sur les surfaces micro-

structurées

Des surfaces structurées ont été fabriquées grace a une technique combinée de lithographie
(BP212 photo résiste positive) et de gravure ionique réactive sur une plaquette de silicium [13]. Ces
travaux ont été faits afin d’étudier le comportement dynamique de 1I’impact de gouttelette d’eau sur
des surfaces avec des structures avec un arrangement carrés (hydrophobes/superhydrophobes). Deux
différents diamétres sont utilisés qui sont : 10 um avec différents espacements centre a centre du pilier
(40, 80, 120 et 150 um) ainsi que le deuxieme diameétre de 20 um, avec des espacements centre a
centre du pilier (20, 40, 60, 80 et 100 pm). La hauteur du pilier est de 40 um pour les deux diameétres.
Les résultats obtenus indiquent qu’il existe une relation directe des angles (CAg, CA,) et du (S), ces
angles augmentent lors de I’augmentation de I'espacement centre a centre du pilier (S). Les valeurs

de I’angle de contact varient entre (127° et 170).

Peichun T. et al [15]. ont fait une étude comparative de I’impact de gouttelette d’eau sur des
surfaces micro et nano texturées superhydrophobes. Pour ce faire, des micro-structures a base
d'élastomere PDMS ont éte fabriqués en forme circulaires et rectangulaires. Ces micro-structures
caractérise par la hauteur (h), le diametre (d), et I'espacement centre a centre du pilier (S). Grace aux
différents agencements de (h), (S) et (d), la rugosité des micro-structures polymeéres a été modifiée.
Dans leur expériences, d = 5 pum, h varie entre 6, 10 et 20 pum, et (S) varient entre 1,27 et 5 um. Le
R¢ (la rugosite de surface) correspondant s'étend entre 1,5 et 9 um pour les micro-structures ainsi
créées. Des rebondissements partiels se produisent lorsque (We) varie entre 10 et 130 et lorsque les
gouttes d'eau heurtent des micro-structures, avec h = 20 um et une rugosité allant de 2 a 9. Notant
que, la pression de l'air et la rugosité de surface n'ont pratiqguement aucun effet dans ce régime de
rebondissement partiel. A un nombre de We plus élevé que 120, les éclaboussures forment plusieurs
petites gouttelettes. Ce mécanisme d'éclaboussure est survenu malgreé la diminution de la pression de

I'air, révélant I'importance de la rugosité submicronique pour les eclaboussures.
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Une recherche a été faite afin d’étudier les caractéristiques de I'impact de gouttelette [52], sur
des micro et/ou nano-structures ainsi qu’une surface lisse. Une technique de gravure a été utilisé pour
la création de ces structures comme montré dans la figure 2.7. Les résultats obtenus dévoilent que les
échantillons N et M / N (N: nano, M: micro, M/N: micro/nano) ont des propriétes
superhydrophobes, avec un CA> 160 ° et un CAH tres bas (5°). Ces résultats signifient que les
échantillons N et M / N sont proches de 1’état de Cassie-Baxter. L'échantillon M avait un angle de
contact plus grand que celui de N, mais également un CAH plus grand que I'échantillon S (lisse); cela
signifie que les micro-structures peuvent former des obstacles au mouvement de gouttelette d’eau sur
la ligne de triple de contact (solide-liquide et gaz). Ces caractéristiques de I'angle de contact affectent
de nombreux comportements d'impact de gouttelette, y compris la propagation de gouttelette sur la
surface, la dynamique de rétraction et I'état final de l'impact tel que la déposition, I’éclaboussure, le
rebondissement partiel, le rebondissement total et la fragmentation (figure 2.8). Pour la surface (S),
il s’agit d’une déposition et d’un rebondissement partiel qui survient lorsque We et Re augmentent
(We > 20). Dans la structure (N) : il s’agit du rebondissement total. Cependant, dans la structure (M),
la déposition est le comportement dominant. Pour ce qui est de la gouttelette, elle a perdu une grande
partie de son énergie lors de I'étalement et de la rétraction, de sorte que la goutte ne pouvait pas quitter
la surface. Dans la structure (M/N): le comportement change du rebondissement total en
fragmentation ou We et Re augmentent, et que la fragmentation se produit lorsque We >110. Cette

structure hiérarchique augmentait l'instabilité de I'interface entre le liquide et I'air.

Specimen S Specimen N Specimen M Specimen M/N
(smooth) (nano) (micro) (micro/nano)
lSAM coaling l Black Si l Wet etching l Wet etching

formation
~oati . Black Si
ISAM coating l SAM coating l Tormation

I silicon (100)
I SAM coating (HDFS)

SAM coating

<4

Figure 2. 7 : Schéma de fabrication pour chaque échantillon [52].
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Figure 2. 8 : Comportement de gouttelette d’eau en fonction de We et Re sur les surfaces de (a)
structure S (lisse), (b) structure N (nano), (c) structure M (micro) et (d) structure M / N (micro /

nano) [52].

23



Une replication des surfaces structurées a base de PDMS a été fabriquée en utilisant une
machine CNC afin d’examiner le comportement de transition du régime de mouillage des gouttelettes
d'eau, sachant que les surfaces qui ont été créées ayant (d= 105 pm, h= 150 um et b varie de 100 a
340 pm avec un incrément de 30 um). Cependant, ils n‘ont pas étudié le comportement de la
gouttelette d’eau sur les surfaces créées. Les résultats obtenus montrent que la transition de mouillage
de I’état de Cassie a 1’état de Wenzel survient lorsque le ratio de I’espacement de I’extrémité a
I’extrémité du pilier s’augmente (b) [53]. Jae Bong Lee et al., ont étudié la dynamique de mouillage
et les caractéristiques de diffusion d’une gouttelette se heurtant une surface hydrophobe structurée.
Afin de réaliser une micro-structure, un arrangement carré a base d’aluminium (Al 6061) a été
fabriqué grace a une machine CNC (EGX-350, Roland). Cette surface comprend un diameétre de 125
um et une hauteur de 125 um, ainsi qu’une distance extrémité a extrémité du pilier de 22,6, 44,9 et
85,2 um pour chaque surface. Les résultats obtenus montrent que 1’angle de contact apparent
augmente lorsque la densité des micro-structure cylindrique augmente, en raison de la formation des
poches d’air au-dessous de la gouttelette. D’autre part, il s’avére qu’une relation inverse entre le
facteur de d’épandage (B) et la fraction de la surface structurée, de sorte que le facteur de diffusion
diminue avec I’augmentation de la fraction de la surface structurée. Pour justifier cette tendance, trois
raisons sont possibles: premiérement, la pénétration de la gouttelette a travers les piliers,
deuxiemement I’effet de la dissipation visqueuse et troisiémement le changement dynamique de
I'énergie de surface provoqué par la structure [48,54].

Plusieurs expériences ont été menées afin d’étudier le phénoméne de congélation de la
gouttelette surfondue tombant sur une surface froide [22,23,24]. Xu et al ont constaté qu’une
augmentation du diamétre maximal déformé de la glace produit sur la paroi, en raison de la cinétique
élevée de la gouttelette d’eau (la vitesse de I’impact) [21,55]. J. Zhao et al., ont conclu que le volume
total de la glace augmente avec la vitesse de I’impact. Aussi, une relation directe émerge entre la
mouillabilité et le volume de la glace, ou I’angle de contact statique augmente avec le volume de la
glace [22,23,24]. Les surfaces hydrophobes entraine une grande amplitude des oscillations de la
gouttelette en dynamique. De plus, ce genre des surfaces peut donner un saut plus élevé et un temps
plus long requis a la gouttelette pour atteindre 1’état stable. En effet, une surface plus hydrophobe
avec une mouillabilité plus faible entraine une zone de contact plus faible, un taux de transfert de
chaleur plus faible et une congélation retardée [56].

Le tableau 2.1 résume les expériences mentionnées précédemment.
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Tableau 2. 1: Résumé des expériences antérieures sur I’impact de la gouttelette d’eau sur les surfaces micro-structurées.

Meéthode de
Nature de M /N d S ) Comportement o
We/Re CA/CAH texturation de la o Reference
structure [um] [um]  [pm] obtenu /désiré
surface
40, 80,
10 120 et 127°-170°
Plaquette de 150 Combinée _
o 40 ) ) Rebondissement 13
silicium 20, 40, Lithographie / gravure
20 60, 80
et 100
Rebondissement
10-30 _
1,2,7et 6,10et partiel
PDMS 5 EDM — 15
5 20 Récession de
>120
rupture
Plaquette 85, 107 )
125 150 CNC Rebondissement 48 et 54
d’aluminium et 147
10-140 _
Rebondissement
5 / 620- et
Plaquette de comple
9_ ) 400 Gravure 52
silicium
30 60 10 Déposition
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Conclusion

Le régime de Cassie-Baxter est la solution visée dans les volets ou 1’adhérence de I’eau et de
la glace sur la surface est indésirable. La texturation de la surface est I’une des solutions disponibles
pour réaliser 1’état de Cassie-Baxter et éviter 1’état de Wenzel (pénétration de la gouttelette entre les
piliers de la surface).

Présentement, les surfaces superhydrophobes ont pris une place importante dans le marché
dans différents domaines ou la présence de I’cau ou de la glace est indésirable. Donc, la réalisation
des motifs micro-structurées est un élément clé pour avoir ces surfaces, en imitant les exemples
naturels tels que : la feuille de lotus, peau du requin et les ailes des papillons etc. Cette imitation peut
réaliser en utilisant de différentes méthodes de texturation de surfaces, citant: des méthodes

mécanique (CNC), des méthodes thermo-fluidique (ablation au laser) etc...

En fait, afin d’avoir une surface superhydrophobe il faut que : la présence d’un matériau
hydrophobe (comme PDMS) sur la surface qui caractérise par une faible énergie de surface

(Condition chimique) ainsi qu’une surface micro/nano structurée (Condition physique).

Le choix de la méthode de texturation de la surface réside généralement sur le prix, la facilité
d'utilisation, la gamme d'applications des matériaux et la qualité de la micro-structure ainsi créée. En

effet, la CNC machine est la méthode qui peut répondre aux exigences industrielles.

Par calculs mathématiques, la réalisation de la géométrie ayant la propriété de la
superhydrophobicité est possible. Les surfaces ayant une structure cylindrique sont préférable pour
avoir des surface superhydrophobe par rapport les autre formes telles que : la forme triangulaire et la

forme carrée etc, en raison de la faible zone de contact entre la gouttelette et la surface.

Plusieurs études ont été effectuées afin d’évaluer le comportement dynamique de la gouttelette
d’eau et de caractériser la surface. En revanche, jusqu’a présent, il n’existe pas une étude approfondie
pour évaluer le comportement dynamique de la gouttelette d’eau sur des surfaces micro-structurées,
en modifiant simultanément trois parameétres : (la vitesse d’impact, le diamétre de la gouttelette d’eau

ainsi que la topographie de micro-structure (v;, d, S et h).
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CHAPITRE 3
MATERIELS ET METHODES

Meéthodologie

La démarche adoptée pour atteindre les objectifs précédemment mentionnés se résume dans les
trois étapes suivantes :

3.1. Préparation des micro-trous

La micro-structure est créée par une machine a commande numérique (MDX 540). D une
part, cet outil est capable de réaliser différentes textures homogenes et ordonnées pouvant méme
atteindre des valeurs de distension trés réduite entre les trous. D’autre part, il sera possible de
construire des trous avec des diametres micrométriques en se servant des meches adéquates. La
création de différents textures (tableau 3.1) réside dans le choix du diamétre des trous (100 et 75 pm),
de I’espacement centre a centre des trous (de 100 a 300 um avec un incrément de 25 pum) et de

I’épaisseur de substrat (le kapton 50,9 et 122 pm et I’aluminium 80 pm).



Tableau 3.1 Conditions de géométrie de création des micro-structures.

Création des micro-structures Plans de réalisation

Diameétre des trous ; Espacement centre a centre des Epaisseur de substrat ; e (um)/
d (um) trous ; S (um) Substrat

125
150

175 50,9 ( Kapton) Plan 1
200

225 122 (Kapton) Plan 2

100 250

80 (Aluminium) Plan 3

275

300

100

125
150
175
200
225
250
275

75

80 (Aluminium)

3.1.1. La conception des prototypes des micro-trous

Les micro-structures ont été créées grace au logiciel Fusion 360. Ce logiciel permet de :

» Concevoir la structure (en choisissant le diameétre, I’espacement centre a centre des trous,
le nombre des trous et 1’épaisseur de la texture)

> Choisir la méche de gravure

> Contréler les paramétres de gravure (la vitesse de rotation, le zéro ainsi que le taux de
gravure)

> Choisir le mode de gravure (diagonal, suivant X, suivant y ou optimise)
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> Générer le code g afin de se connecter avec la machine CNC (MDX 540). Ce code
comprend tous les mouvements de la méche (diagonales et horizontales). A travers le code

g la vitesse d’avance ainsi que la vitesse de rotation de la méche pourraient changer.

3.1.2. Lagravure des micro-structures

La création des micro-trous est primordiale dans la création des micro-structures. Plusieurs défis ont
été rencontrés lors de la gravure avec la machine CNC.
La figure 3.1 montre le processus de gravure afin d’avoir une micro-structure ordonnée et

homogeéne selon les ordres mentionnés dans le code g.

C Air
(©) ambiant
(a) : Substrat
y (a) () (b) : Plateau
z (b) N (c) :Meéche
(d) : Ruban double faces
X

Figure 3. 1: Représentation schématique de gravure.

3.2. Réplication de micro-structures avec moulage par compression

La réplication des structures est créée par une machine de compression (Carver Inc. USA) en
utilisant le PDSM comme matériau. La machine de compression utilisée est munie d’une presse
hydraulique et d’un thermostat, ou ces structures peuvent se controler via un panneau de
configuration. La presse hydraulique sert a appliquer une force. Le thermostat sert a chauffer les deux
plaques de la machine. La température, la pression et la durée d’exécution sont des facteurs importants
afin d’avoir une bonne réplication de micro-textures. Cette étape est cruciale, car elle donne des
motifs micro-structurés qui contiennent des piliers. Ces piliers permettent d’étudier le comportement
dynamique de gouttelette d’eau. Cette phase de travail est basée sur 3 étapes qui sont : la préparation

de matériel moulé, le chauffage et le moulage ainsi que le démoulage et le refroidissement.
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3.2.1. Préparation de matériel moulé

Dans cette etape, la micro-structure fabriquée dans la premiere phase de travail a été mise dans

un moule, un PDMS utilisé comme matériel de moulage a été mise par-dessus.

3.2.2. Chauffage et moulage

Dans cette étape, 1’échantillon a été mis sur le plateau de la machine de compression. Au
niveau du panneau de configuration de cette machine, il est possible d’appliquer une force et une
température ajustée pour un temps de compression, ce qui est indispensable pour avoir un insert bien
répliqué sans endommager la micro-structure. De plus, la figure 3.2 explique le processus de
chauffage et de moulage. Le tableau 3.2 montre les conditions expérimentales de fabrication des

micro-structures a base de PDMS pour obtenir des micro-structures bien répliquées.

Tableau 3.2 : Conditions de géométrie de création des micro-structures.

Matériel PDMS
Conditions
Poids 8(9)
Température 160 (°C)
Force 3200 (LB)
Temps de compression 6 mins
P
I
T

Figure 3. 2: Processus de chauffage et de moulage [14].
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3.2.3. Démoulage et refroidissement

A ce stade, le moule de la machine a compression a été retiré puis le PDMS a été
soigneusement séparé de micro-structure afin de la preserver. La figure 3.3 montre la facon de

démoulage et de refroidissement avec 1’air ambiant.

|
I
J

Figure 3. 3: Processus de chauffage et de démoulage [14].

La figure 3.4 montre une micro-structure répliquée caractérisée par le diametre du pilier, hauteur du
piler et espacement centre a centre du pilier. Sachant que :

d : le diametre du pilier, S : I’espacement centre a centre du pilier et h : la hauteur du pilier.

S

S0,
O O

Figure 3. 4: Schéma d’une micro-structure apres le moulage par compression.
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3.3. Caractérisation de la surface

En premier lieu, I’angle de contact a été mesuré pour distinguer le type de surface créé en
utilisant un goniomeétre Kruss ™ DSA100 (figure 3.5) avec une gouttelette d'eau déminéralisée. La
machine utilise une seringue pour déposer la gouttelette d’eau sur la surface. Le changement du
diamétre de gouttelette déposee est fait en fournissant une aiguille adéquate (V=10 et 20 pul). Une
fois la gouttelette déposée, le logiciel DSA 3 va détecter automatiquement 1’interface solide de la
surface et basé sur I’analyse de I’image captée, le logiciel donne automatiquement la valeur de 1’angle
de contact a droite (CA[R]) et ’angle de contact a gauche (CA[L]). L’angle de contact correspond a
la moyenne de ces deux valeurs comme illustré dans la (figure 3.6).

IEi_gIJ;e 3. 5: Mesure de I'angle de contact Kruss ™ DSA100.
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CAlL] 1526
CA[R] 152.6

Figure 3. 6: Angle de contact d'une gouttelette (2,67 mm de diameétre) déposée sur une surface
micro-structurée.

En second lieu, la mesure de 1'hystérésis de 'angle de contact est obtenue a 1’aide des logiciels
ImageJ, ce qui correspond a soustraire I’angle de contact avancé et 1’angle de contact reculé.

CAH= CAgq, — CA,, Equation 3. 1

L’hystérésis valide la superhydrophobicité de la surface dont la valeur est inférieure de 10°.
Cet angle présente la résistance de la gouttelette a la force de I’adhérence [1, 6-8]. Le logiciel ImageJ
mesure I’hystérésis de I’angle de contact en fournissant une image déja captée dans 1’étape précédente

y compris le premier mouvement de gouttelette vers la gauche ou vers la droite (figure 3.7).
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Figure 3. 7: Mesure de CAH sur logiciel ImageJ.

En troisieme lieu, des mesures avec un microscope a balayage (figure 3.8) ont été faites
afin de valider la réplication des micro-structures, et montrer le design des micro-structures ainsi

fabriquées. Les photos enregistrées permettent d’évaluer d, S et h.
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Figure 3. 8: Image MEB de la micro-structure de I'aluminium.

3.4. Etude du comportement de la gouttelette d’eau

Cette partie expérimentale a pour but d'étudier I’'impact de gouttelettes d’eau sur les surfaces
micro-structurées grace au systeme illustré a la figure 3.9. Ce systeme comprend une caméra a haute
vitesse (Photron Model SA 1.1), deux buses de seringue différentes pour faire varier les diamétres de
goutte et un support afin d’avoir différentes positions pour faire varier les vitesses d’impact de la
gouttelette d’eau. La procédure d’enregistrement des vidéos est mentionnée a I’annexe A.IIL.1.

Au stade final, cette étape servira pour une étude approfondie du phénoméne de 1’impact des
micro-gouttelettes sur la surface.

Le tableau 3.3 expose les défis et les solutions lors de cette phase de travail.
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Tableau 3. 3 : Défis et solutions rencontrés pendant la réalisation du projet de recherche.

Phase de travail Procédé

Défis

Solution

Gravure des micro-

Cassure de la méche

Installer un plateau a
base de polystyréne
afin d’absorber le

choc.

Phase I
structures
L’espace libre entre le Utiliser un ruban
substrat et le plateau double face.
Mettre la micro-
structure dans un
Préparation de Résidus de Kapton bécher qui contient la
matériel moulé attachés sur la micro- solution de Dicon 9,
structure puis on le met sur un
systéme d’agitation,
Phase 1 afin de minimiser les
résidus.
Difficulté Utilisant un agent de
Démoulage d’enlévement du démoulage (Trasys)
PDMS de micro- fourni par I’entreprise
structure Stoner.
Vidéo floue Changer la luminosité.
Enregistrement de Ajuster la distance
Phase IV

vidéo

Gouttelette n’est pas

claire

entre la caméra a
haute vitesse et la

micro-structure.
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I : Support V : élévateur

II I : Seringue VI : la caméra a haute vitesse
¥ I1I : Gouttelettes d’eau VII : Ordinateur
I IV : Surface micro structurée VIII : Support de caméra

Figure 3. 9: Montage expérimental pour étudier le comportement des gouttelettes d’eau sur de
différentes surfaces développées.
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CHAPITRE 4

REALISATION DES SURFACES MICRO-STRUCTUREES

Réalisation des surfaces micro-structurées

Dans ce chapitre, les résultats des surfaces créées avec la machine CNC et leur réplication sont

présentées.

4.1. Réalisation des micro-trous
La réalisation des trous s’est faite par 1’utilisation de deux différents substrats, polymérique
(Kapton) et métalliqgue (Aluminium). Comme mentionné, plusieurs micro-trous avec différents
diameétres ont été développés. Les tableaux 4.1 et 4.2 présentent les différentes conditions de la
création des micro-trous, le nombre des trous realisés ainsi que la durée de réalisation pour les
diamétres de 100 et 75 pm respectivement.

Pour le premier diametre, il s’agit de huit différents tests. Cette différence se définie par la
variation de I’espacement centre a centre des trous (300, 275, 250, 225, 200, 175, 150 et 125 um), en
utilisant deux différentes épaisseurs de Kapton (50,9 et 122 um) et une épaisseur d’aluminium (80
um). Ainsi pour le diamétre de 75 um, cing surfaces sur le substrat d’aluminium, ayant un (S)= 125-
225 um avec un incrément de 25 um, ont éte réalisées

L'équation 2.7 et 2.8 a été utilisé pour déterminer les valeurs de I’espacement centre a centre
(S) ainsi que la hauteur afin d’avoir le régime de Cassie Baxter. D apreés les calculs, pour les diamétres
de 100 et 75 um, il faudrait réaliser des micro-structures avec 10 pum < S <80 um et h >20 um., selon
la variation des vitesses d’impact [0,36-2,2 [%]]

Les figures 4.1 a 4.3 montrent les images microscope optique des micro-trous de 100 um de
diametre obtenu avec le Kapton d’une épaisseur de 50,9 um), le Kapton d’une épaisseur de 120 pm)
et ’aluminium d’une épaisseur de 80 um respectivement. Le reste des figures pour ce diametre sont
présentées dans 1’annexe A.IV.1. Le diametre moyen des trous est de 1’ordre de 10543 um et les
distances centres a centres des trous sont respectées selon les conditions pour les trois substrats
(tableau 4.1). En outre, il existe plus de résidus de Kapton attachés sur la micro-structure de Kapton
avec I’épaisseur de 50,9 um par rapport au Kapton 120 pm. La présence des résidus pourrait étre due

a la présence de la force d’électrostatique qui empéchera 1’évacuation des résidus par 1’air ambiant



en raison de la résistivité élevée de kapton. En revanche, I’aluminium ne contient pas de résidus

attachés sur la micro-structure.

Quant a la figure 4.4, elle montre les micro-trous avec un diamétre de 75 um. Le diamétre moyen

des trous est de 78+4 um en gardant la méme hauteur du substrat d’aluminium (80 pm).

Tableau 4. 1: Conditions expérimentales pour la création des micro-trous pour un diametre de 100 pm.

Conditions
Tests (b) obtenu Vitesse de Nombre des Durée
(b) Congu [um] rotation de trous
[km] méche [-—]
min
1 125 125 +2 12000 2601 3j5h
2 150 150 £1 3481 2j2h
3 175 175 £2 3969 17 h 23 min
4 200 200 £3 4624 14 h 19 min
5 225 225 +3 3249 1j9h
6 250 250 2 4900 1j4h
7 275 275 +1 10609 21h
8 300 300 £3 15129 16 h

Tableau 4. 2: Conditions expérimentales pour la création des micro-trous pour un diametre de 75 pum.

Conditions
Vitesse de
Tests (b) Congu (b) obtenu rotation de Nombre des Durée
[um] [um] méche [ﬁ] trous
1 125 125 +2 12000 2981 3j13h
2 150 150 1 3795 2j19h
3 175 175 +2 4123 3]
4 200 20043 4375 3j5h
5 225 200 +3 4879 3j19h
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Figure 4. 1: Image microscope optique (agrandissement 100X) d’arrangement des trous réalisés sur
Kapton avec 1’épaisseur de 50,9 pm.

Figure 4. 2: Image microscope optique (100X) des trous réalisés sur Kapton avec 1’épaisseur de 122
pm.
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Figure 4. 3: Image microscope optique (100X) des trous réalisés sur de 1I’aluminium avec
I’épaisseur de 80 pm pour un diameétre de 100 pm.
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f:igure 4. 4: Images microscopes optique (100X) des trous réalisés sur de 1’aluminium avec
I’épaisseur de 80 um pour un diametre de 75 pm.
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4.2. Moulage par compression

Aprés avoir réplique les micro-structures obtenues dans la partie précédente sur le PDMS, les
mesures de diamétres des trous répliqués ainsi que des hauteurs des piliers sont réalisées a 1’aide d’un
microscope optique (figure 4.5) et par un microscope électronique a balayage MEB (figures 4.6-4.13).
Il s’avére que le diamétre des trous est de I’ordre de 10643 um et les distances centres a centres des
trous sont respectees selon les conditions des tests pour les deux épaisseurs de Kapton ainsi que pour
I’aluminium (voir les figures 4.6-4.11). En outre, pour la valeur de la hauteur des piliers, elle est de
I’ordre de 7012 um cela pour la kapton avec 1’épaisseur de 50,9 um, de 138+5 um pour le kapton
avec I’épaisseur de 120 um, et de 90+3 um pour I'aluminium. Il existe une différence entre la hauteur
des piliers réalisés par le moulage en compression et 1’épaisseur des substrats utilisés pour créer les
micro-structures, de sorte que la hauteur du pilier augmente dans la phase du moulage par
compression. Cette différence est di au fait que lors de la compression, le PDMS traverse
verticalement et remplit les micro-trous du substrat (kapton ou aluminium), qui sont ouverts de I’autre
coté. Les figures 4.6 — 4.11 montrent la topographie de la micro-structure aprés le moulage par
compression pour le Kapton (50,9 um), le Kapton (122 pm) et I’aluminium (80 pm) pour le diamétre
de 100 pm.

La réplication des micro-structures ont été uniqguement faite pour les surfaces des micro-trous
de I’aluminium gréce a leur meilleure qualité de la réplication. En effet, les figures 4.12 et 4.13
dévoilent les topographies des micro-structures ayant un diametre moyen de 78+4 um. Les mesures
de la hauteur ont été faites via le logiciel ImageJ sur les image pris par MEB. 1l est a noter qu’une
micro-structure d’aluminium comportant un espacement centre a centre du pilier de 125 um ne s’est

pas réalisée car il est difficile d 'enlever le substrat d’aluminium collé sur PDMS.
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Figure 4. 5: Image des micro-structures répliqués obtenue a 1’aide du microscope optique
(magnification 100X, vue de haut).

-

Figure 4.6 : Image MEB de la hauteur des piliers du Kapton (5,9 m) etd= 0 u, S= 15044 pm,
(@) : vue de face (magnification 100X) et (b) : vue de face (magnification 500X).
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Figure 4. 7: Image MEB de hauteur du pilier du Kapton (50,9 um) et d= 100 um, S= 300£2 um, (a)
: vue de face (magnification 100X) et (b) : vue de face (magnification 500X).
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Figure 4. 8: Image B hauteur u iIier Kapton (122 um) et d= 100 pHm etS=150i4 um (a)
: vue de face (magnification 100X) et (b): vue de face (magnification 500X).
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00 pm, S=175£3 um, (a) :
vue de face (magnification 100X) et (b) : vue de face (magnification 500X).
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Figure 4. 10 : Image MEB de hauteur du pilier du Kapton (122 um) et d= 100 pum, S= 2003 um
(@) : vue de face (magnification 100X) et (b) : vue de face (magnification 500X).

46



Figure 4. 11: Image MEB de hauteur du pilier d’aluminium (80 um) et d= 100 um et S= 125+3 pm
(a) : vue de face (magnification 100X) et (b): vue de face (magnification 500X).
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Figure 4. 12: Image MEB de hauteur du pilier du Kapton (122 pm) et d= 100 um, S= 250+3 um, (a)
: vue de face (magnification 100X) et (b) : vue de face (magnification 500X).
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Figure 4. 13: Image MEB de hauteur du pilier d’aluminium (80 um) et d =75 um et S= 1753 um
(@) : vue de face (magnification 100X) et (b) : vue de face (magnification 500X).
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Figure 4. 14: Image EB de hauteuruilie du Kapton (122 pum) et d= 100 um, S= 125+3 um, (a)
: vue de face (magnification 100X) et (b) : vue de face (magnification 500X).
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4.3. Etude de la mouillabilité de la surface

Les mesures de I’angle de contact pour chaque micro-structure réplique ont été répété 5 fois. Par
la suite, la valeur moyenne de ces valeurs a été prise. Pour cela, I’angle de contact a été mesuré pour
un diametre de gouttelette de 2,67 mm et de 3,37 mm correspondant aux volumes 10 et 20 pl
respectivement. Par la suite, la mesure de 1’angle de contact a été faite grace au goniometre.

Dans cette section, la présentation de nos résultats se fait en examinant 1’effet des paramétres
des micro-structures sur I’CA et I’CAH, comme illustré aux figures 4.15-4.18 pour les surfaces des
micro-structures avec les diameétres de 100 um et de 75 pum respectivement.

Dans la figure 4.15, les surfaces micro-structurées fabriquées sont des surfaces hydrophobes,
ayant un CA déroule entre 136°-149° et CA varié dans la plage 131°-147° V=10 ul et 20 pl
respectivement. Alors, donc ces résultats confirment les calculs théoriques présentés ci-dessus, car il
semble qu’avec I’augmentation de (S), provoque 1’augmentation de CA et la diminution de CAH, car
il y a plus de poche d’air entre les piliers, cela peut empécher la pénétration de la gouttelette d’eau.

L’effet du diamétre de la goutte d’eau est évidemment négligeable sur I’CA et I’CAH, car le diamétre
de la gouttelette d’eau est inférieur a la longueur capillaire D < [, (I, = %): 8 mm [57]. Sachant

que :

¥, la tension superficielle du gaz liquide = 72. 1073 %

p : la densité de I’eau = 1000 K—‘Z.
m

En revanche, les surfaces micro-structurées de 75 pum du diameétre sont des surfaces
superhydrophobes avec un CA > 150° et CAH < 10°. Il est a noter que, lorsque S augmentait, CA
augmentait et CAH diminuait jusqu’a (S) = 150 um, grace a 1’état non mouillant de Cassie-Baxter
qui pourrait favoriser un air entre les piliers [10,15,16, 25-27]. Ensuite, I’angle de contact diminuait
lorsque S augmente. L’explication plausible c’est que : plus que S = 175 um, la transition de Cassie-

Baxter a Wenzel pourrait se produire [28, 30, 31, 34].

Les figures 4.17 et 4.18 illustrent 1’effet de variation de 1’espacement centre a centre du pilier
de la micro-structure sur le CA et le CAH pour le Kapton (Ka) avec un volume de gouttelette de
10 et 20 pl respectivement et un diametre de 100 um. Il existe une tendance perturbée pour le Kapton

pour les deux épaisseurs en raison des résidus attachés sur la surface.
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En revanche, pour I’aluminium nous n'observons pas cette perturbation sur I’angle de contact
ou bien sur I’hystérésis de I’angle de contact.

Une étude comparative a été effectuée dans le but de comprendre la cause de la perturbation de
I’angle de contact ainsi que 1'hystérésis de 1'angle de contact. Cette étude comporte les valeurs de
I’angle de contact ainsi que le régime pour toutes les micro-structures de Kapton et de 1’aluminium
comme il est mentionné dans le tableau 4.3. La facon du calcul des angles de contact ainsi que la
prédiction d’état de mouillage sont mentionnées dans I’article [56]. Une relation directe émerge
théoriquement entre 1’angle de contact et I’espacement centre a centre du pilier pour toutes les micro-
structures, de sorte que le CA augmente lorsque (S) augmente. De plus, le régime obtenu
empiriquement pour toutes les micro-structures c’est le régime de Cassie-Baxter car 1’angle de contact
apres la texturation de surface a été augmenté. Cependant, théoriquement, un régime de Cassie Baxter
a partir de I’espacement centre a centre du pilier de : 175, 225 et 200 um pour le Kapton d’épaisseur
50,9 um, 122 pm et de I’aluminium respectivement.

Alors, d’apres nos résultats les micro-structures ayant un diamétre de 75 um sont des surfaces
superhydrophobes puisqu’il y a moins contact entre le liquide (la gouttelette d’eau) et la surface solide
(micro-structure) par rapport les micro-structures ayant un diamétre de 100 um. Cette zone de contact

réduite pourrait empécher la pénétration de la gouttelette entre les piliers.

Tableau 4. 3: Valeurs des angles de contact théoriques et les régimes théoriques et expérimentaux.

Kapton 70 um Kapton 120 um Al 90 um
b (um) () B (theorical) | B (experimental) (%) B (theorical) | B (experimental) (%) B (theorical) | B (experimental )
125 100,56 Wenzel Cassie Baxter 96.69 Wenzel Cassie Baxter 98.62 Wenzel Cassie Baxter
150 110.24 Wenzel Cassie Baxter 103.60 Wenzel Cassie Baxter 106,59 Wenzel Cassie Baxter
175 117.46 Cassie Baxter | Cassie Baxter 109.48 Wenzel Cassie Baxter 113.67 Wenzel Cassie Baxter
200 124.39 Cassie Baxter | Cassie Baxter 114.49 Wenzel Cassie Baxter 119.01 Cassie Baxter | Cassie Baxter
225 127.32 Cassie Baxter | Cassie Baxter 118.47 Cassie Baxter | Cassie Baxter 122.89 Cassie Baxter | Cassie Baxter
250 133.81 Cassie Baxter | Cassie Baxter 124.48 Cassie Baxter | Cassie Baxter 129.46 Cassie Baxter | Cassie Baxter
275 137.79 Cassie Baxter | Cassie Baxter 127.90 Cassie Baxter | Cassie Baxter 133.49 Cassie Baxter | Cassie Baxter
300 139.60 Cassie Baxter | Cassie Baxter 130.66 Cassie Baxter | Cassie Baxter 135.54 Cassie Baxter | Cassie Baxter

50



160

140
120
>
E 100
@) 80
S
< 60
@)
40
20
0 150 175 200 225 250 275 300
mCA 10l 136,30 139,37 143,30 143,33 143,97 149,57 149,37
m CAH 10 ul 25,73 24,67 24,76 21,43 21,05 13,44 15,71
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ECA10pul mCAH10pl ®mCA20ul =CAH 20 ul

Figure 4. 15: Effet des paramétres du pilier sur I’CA et CAH pour les gouttelettes d’eau, d=
100 pm.
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Figure 4.16: Effet des paramétres du pilier sur I’CA et CAH pour les gouttelettes d’eau, avec

V=20 pl et d=75 pm.
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Figure 4.17: Effet des paramétres du pilier sur I’CA et CAH pour les gouttelettes d’eau, avec V=10

pl et d=100 pum.
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Figure 4.18: Effet des paramétres du pilier sur ’CA et CAH pour les gouttelettes d’eau, avec
V=20 pul et d=100 pm.

Conclusion

Des surfaces micro-structurées de PDMS a base du kapton et de I’aluminium ont été obtenu,
grace a la combinaison des surfaces des micro-trous (machine CNC) et leur réplication (moulage par
compression). En modifiant trois parametres opératoires au méme temps (d, S et h).

La qualité des surfaces micro-structurées de PDMS a base de I'aluminium est meilleure que celles

a base de kapton, en raison des résidus qui restaient attachés sur la surface du kapton dd a la force
électrostatique.
Par conséquent, Les surfaces obtenues se divisent en deux catégories :

e Des surfaces superhydrophobes avec CA > 150° et CAH < 10°, sachant que : d=75%£4 um,
h=90+2 um et S= (12542 - 225 +3 um). Ces surfaces présentant une mouillabilité faible et
une déperlance élevée de la gouttelette.

e Des surfaces hydrophobes avec CA < 150° et CAH > 20° pour toutes les micro-structures
ayant un d=100 +3 pum.
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CHAPITRE 5

ETUDE DU COMPORTEMENT DE LA GOUTTELETTE D’EAU

Introduction

Lors de I’étude du comportement de la gouttelette d’eau sur une surface micro-structurée, de
multiples phénomeénes ont été observés tels que : le rebondissement complet, le rebondissement
partiel, I’éclaboussure rapide, la récession de rupture, le jet singulier et la déposition. Ainsi, les effets
des variations du diamétre de la gouttelette et de la vitesse d’impact sur ces phénomeénes ont été
mesurés dans ce chapitre.

La figure 5.1 présente les différents comportements de la gouttelette d’eau impactant sur la
surface micro-structurée. Sachant que :

e h=90 pum

o S=125um.

e d= 75 um pour le comportement du rebondissement complet, et de 100 um pour les autres

comportement.

Les chiffres de 1 a 4 représentent les moments suivants de la gouttelette : avant de I’impact, au
moment de I’impact, la diffusion maximale de la gouttelette et le comportement de gouttelette
respectivement.
Les lettres de A; a F; comprennent différents nombres de Weber vis-a-vis aux comportements des
gouttelettes, dont :
We < 20, We < 20, 10 < We < 60, 60 < We < 80 et We > 100 et 60 < We < 80 respectivement.



Rebondissement complet

A,

Jet singulier

By B, B; ) B,

O

Rebondissement partiel

Eclaboussure ranide

Récession de rupture

Ey E,

Déposition

Figure 5. 1: Images de différents comportements de la gouttelette d'eau pour une surface micro-

structurée pour un volume de gouttelette de 10 pl.
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5.1. Calcul de la vitesse de I’'impact

Pour mesurer les vitesses de I’impact, tout d’abord la hauteur de la chute de la gouttelette sur la
surface micro-structurée a été déterminée. Ensuite, deux différentes positions de la chute en fonction
du temps ont été capturées. A ce niveau-13, la hauteur de chaque position par le logiciel ImageJ a été
mesurée. Le temps exact est pris de la séquence vidéo a la position correspondante et la courbe est
donc tracée.
h=f(t) Equation 5. 1

Cette courbe (A. V. 1) correspond a une droite descendante sous la forme ax + b. La vitesse
d’impact correspond a la pente de la droite notée (a) dans I’équation.

5.2. Etude du comportement de la gouttelette d’eau sur les surfaces micro-structurées
Dans ces expériences, les conditions extérieures réelles d’impact des gouttelettes seront
examinées, en choisissant un volume de 10 ul (D= 2,7 mm) et 20 pl (D= 3,4 mm) correspondant
respectivement a des pluies légéres et modérées [58,59]. L’effet de la taille de gouttelette sur le
comportement de gouttelette d’eau est étudi¢ en changeant le diamétre de 1’aiguille de seringue. En
Outre I’effet du nombre de We est obtenu en changeant la vitesse (différentes positions de 1’aiguille

de seringue) comme il est expliqué dans le chapitre 3 (Matériels et méthodes).

5.2.1. Comportement de la gouttelette d’eau pour un volume de 10 pl

Dans cette partie, I’étude du comportement de la gouttelette d’eau heurte sur les micro-structures
de PDMS sera décrit. Ces micro-structures sont a base du kapton 50,9, 122 ayant un diametre de pilier
de 100 pm, ainsi que a base de I’aluminium 80 um pour deux diametres soient : 100 et 75 um.

Les figures 5.2, 5.4-5.6 élucident I’effet de la variation de I’espacement centre a centre sur le
comportement de la gouttelette d’eau pour différents nombres de Weber (différentes vitesses
d’impact) pour le Kapton d’épaisseur 50,9 um, le Kapton d’épaisseur 122 um et I’aluminium ayant
un diameétre de 75 pm et 80 um d’épaisseur respectivement.

L’interprétation des résultats sera dans la partie de ’effet de topographie de micro-structure,
I’effet du substrat et ’effet de la taille de gouttelette.
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5.2.1.1. Comportement de la gouttelette d’eau sur les surfaces superhydrophobes

Sur les surfaces superhydrophobes, il existe de cing différents comportements dynamiques de
la gouttelette qui sont : le rebondissement complet, le rebondissement partiel, le jet singulier, la
déposition ainsi que la récession de rupture (figure 5.2). L’interprétation des résultats sera présenté
dans la partie de I’effet topographique de la micro-structure, 1’effet du substrat et 1’effet de la taille
de gouttelette. La figure 5.3 montre la variation du nombre de Re (compare 1’énergie cinétique a
I’énergie de viscosité) en fonction du nombre de We. Vu que le liquide n’était pas changg, il suffit de
présenter la courbe Re= f(We) pour les micro-structures ayant S= 125-150 ym.

Des essais d’impact avec la chute de la gouttelette d’eau heurtent les micro-structures de 75
um du diametre ont montré que le rebondissement complet s’est produit sur les surfaces suivantes :
lorsque S = 125-150 pm, ou le nombre de (We) est inférieur a 20 comme et Re < 1230 comme il est
illustré a la figure 5.3. Le rebondissement partiel s’observe pour toutes les micro-structures (150 < S
< 225) qui correspondent au We < 200. Ce comportement serait restreint avec 1’augmentation de (S).
Ce résultat peut expliquer comment la pénétration partielle de la gouttelette d’eau entre les piliers
peut empécher 1’obtention du rebondissement complet pour des surfaces régulieres de 10 ul de
volume et de S> 150 um [29-30].

Le jet singulier est présent lorsque We < 15 avec une micro-structure de 225 pm d’espacement
centre a centre du pilier. Le phénomeéne de la déposition est remarqué dans le cas des micro-structures
ayant un S = 200-225 um, avec un nombre de 40 < We < 100. En revanche, la récession de rupture
est observée pour la totalité des micro-structures lorsque We > 120. 1l est bien noté que la probabilité

que ce comportement apparaisse augmente avec l'augmentation de (S).

5.2.1.2. Comportement de la gouttelette d’eau sur les surfaces hydrophobes
Il s’agit de la totalité des micro-structures ayant un diamétre de 100 um.

5.2.1.2.1. Effet de la hauteur des piliers de 70 um
Quatre différents comportements de la gouttelette d’eau sur les micro-structures de Kapton
ont été remarqué (figure 5.4). Ces comportements varient avec la variation de la vitesse d’impact.
Ainsi, le rebondissement devient partiel si seulement une partie de la gouttelette rebondi ce qui
pourrait étre déterminant dans le cas suivant : We < 150. A ce niveau-la, la probabilité d’avoir ce
comportement augmente avec la diminution du (S). En revanche, une fragmentation de la gouttelette

permet de décrire le comportement de la récession de rupture. Ce comportement est dominant dans
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le cas du We > 150. Un phénoméne d’éclaboussure rapide est remarqué dans le cas du We > 80. Ce
comportement aboutit a la génération de petites gouttelettes au niveau de la ligne de contact qui est
paralléle au substrat au moment d’impact. La déposition de la gouttelette sur la micro-structure se

présente lorsque We < 80, pour les micro-structures ayant S > 225 um.

5.2.1.2.2. Effet de la hauteur des piliers de 90 pm

Dans le cas de I’aluminium, il existe quatre différents comportements de gouttelette d’cau sur
les micro-structures (figure 5.6). En effet, le rebondissement particl s’observe pour la quasi-totalité
des micro-structures (150 < S < 225) qui correspondent au We < 230. 1l a été observé que la présence
de ce comportement diminue avec I’augmentation de (S). La déposition s’observe lorsque We < 80
pour les micro-structures ayant S=[225,250,275 et 300 um]. L’autre comportement, qui est la
récession de rupture, s’observe dans les cas ou We est élevé (We > 200). Cepandant, 1’éclaboussure
rapide pourrait étre observée lorsque (50 < We < 100) seulement pour les micro-structures ayant
S=[275 et 300 um].

5.2.1.2.3. Effet de la hauteur des piliers de 140 pm

Dans ce cas, cing différents comportements de gouttelette d’eau sur les micro-structures de
Kapton ont été observé (figure 5.5). Ces comportements varient avec la variation de la vitesse
d’impact. D’une part, le rebondissement partiel est observé dans le cas ou We < 150. D’autre part, le
jet singulier se présente lorsque We < 20. Par contre, la déposition s’observe lorsque : 50 < We < 150.
Ensuite, la récession de rupture qui pourrait étre dominante dans le cas du We > 200. D’ailleurs,
I’éclaboussure rapide se présente lorsque 150 < We < 200. Alors, avec des piliers plus gros de 140
pum, des comportements plus variés peuvent étre remarqués dans ce cas par rapport au cas des hauteurs
de 70 um et de 90 um. C'est d( au faite que la que la gouttelette ne pénétre pas complétement dans la

structure.
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Figure 5. 2: Effet de (S) sur le comportement de gouttelette d’eau pour V=10 pl et d= 75 pm.
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Figure 5. 3: Variation de Re en fonction de We pour la micro-structure ayant : d= 78+4 um, S=
125+2 et 150£2 um et h= 90+3 pm.
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Figure 5. 4: Effet de (S) sur le comportement des gouttelettes d’eau pour V=10 pl et d= 100 pum

pour hauteur des piliers de 70 um.
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Figure 5. 5: Effet de (S) sur le comportement des gouttelettes d’eau pour V=10 pl et d= 100 um
pour hauteur des piliers de 90 pum.
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Figure 5. 6: Effet de (S) sur le comportement des gouttelettes d’eau pour V=10 pl et d= 100 um
pour hauteur des piliers de 140 pm.
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5.2.1.2.4.  Effet de la topographie de micro-structure

L'espacement centre a centre des piliers (S) et la hauteur du pilier (h) jouent un réle essentiel
dans le comportement des gouttelettes d'eau sur une surface micro-structurée. Il y a plus de poches
d'air entre les piliers lorsque la hauteur du pilier est augmentée (Kapton 50,9 pum, Aluminium 80 pum
et Kapton 122 um), ce qui peut par la suite diminuer la surface de contact entre la gouttelette et la
surface, conduisant ainsi a une diminution de la pénétration de la gouttelette entre les piliers.

Comme déja expliqué, les caractéristiques de la surface ont un effet significatif sur le
comportement des gouttelettes. Dans le cas de I'état de Cassie-Baxter, il existe plus de poches d'air
entre les piliers, un temps de contact court et une zone de contact réduite entre la gouttelette et la
surface. Aussi moins d'énergie serait dissipée apres I'impact et il va y avoir plus d'énergie cinétique
stockée dans la gouttelette pour pouvoir rebondir sur la surface.

Par exemple, un rebondissement complet s’observe sur la micro-structure ayant un S=150 pm
et d= 75 pm, mais dans le cas de d=100 um, il s'agit d’un rebondissement partiel. D’autre part, pour
les micro-structures avec des hauteurs (70 um et 140 um), le rebondissement partiel suit la méme
tendance (We < 150) pour les micro-structures qui ont (S) de 125 a 175 um. Pour des micro-structures
ayant un (S) plus que 200 um, le comportement de gouttelette commence a varier entre : la déposition
(We < 70), la récession de rupture (We > 100) et 1’éclaboussure rapide lorsque We > 85. Par contre,
pour les micro-structures a base d’aluminium, le rebondissement partiel est le comportement le plus
dominant, lorsque We < 250 pour les micro-structures qui ont 150 < S <250. En effet, lorsque S varie
entre 250 et 300 um et 50 < We < 100, une récession de rupture a été remarqué. De plus, plusieurs
comportements seront possibles a observer tels que 1’éclaboussure rapide et la récession de rupture
lorsque We > 120. Il est bien noté qu’il n’existe pas de déposition de la gouttelette d’eau dans le cas
ou la hauteur des piliers est de 90 um. Alors, pour toutes les micro-structures ou (S) augmente, des
valeurs faibles de We auront besoin, d’une part afin d’éviter la récession de rupture ou I’éclaboussure
rapide en raison de la cinétique élevée de la gouttelette d’eau. D’autre part, afin d’éviter la déposition
de la gouttelette di a la pénétration de la gouttelette sur la micro-structure. Alors une valeur modérée
de We <150 pour le Kapton fin, et We < 250 pour le kapton épais conduit a un rebondissement partiel.
Cependant, un nombre élevé de We conduit soit a une récession de rupture ou a une eclaboussure
rapide. Avant 1’éclaboussure rapide, un périmetre ondulé était observé dans la figure 5.7. Ce périmetre

ondulé interprete 1’instabilité de I’interface entre la gouttelette et la micro-structure.
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Figure 5. 7: Périmétre ondulé pour un nombre de We de 132 et un (S) de 200 pum.

5.2.1.25. Effet du substrat

La nature du substrat (polymere ou métal) pourrait aussi affecter la qualité de la réplication des
micro-structures. Cela va affecter le comportement de la gouttelette d’eau. Par exemple, le régime
dominant pour les micro-structures a base d’aluminium est le rebondissement partiel, pour les micro-
structures ayant (S) moins de 225 um. En revanche, pour les micro-structures a base de Kapton (50,9
et 122 um) le comportement de gouttelette d’eau commence a varier a partir des micro-structures
avec un espacement S = 200 um. Alors la nature du masque affecte directement le comportement de
gouttelette d’eau a cause des résidus attachés sur les micro-structures qui sont moins présents dans le

cas d’aluminium grace a la résistivité faible par rapport au Kapton.

5.2.2. Comportement de la gouttelette d’eau pour un volume de 20 pl

Dans cette partie, une analyse du comportement de la gouttelette d’eau impactant sur les micro-
structures de PDMS sera présentée, a base du kapton h=70 um, h=140 pm et de I’aluminium 90 um
de hauteur, et pour un volume de la gouttelette ainsi augmenté de 20 pl, afin d’analyser son effet sur
le comportement dynamique de la gouttelette.

Il s’agit de cinq différents comportements qui sont: le rebondissement complet, le
rebondissement partiel, la déposition, la récession de rupture ainsi que 1’éclaboussure rapide. Les
figures 5.8, 5.9, 5.10 et 5.11 ¢lucident I’effet de la variation de I’espacement centre a centre sur le
comportement de la gouttelette d’eau pour différents nombres de Weber (différentes vitesses

d’impact).
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5.2.2.1. Comportement de la gouttelette d’eau sur les surfaces superhydrophobes

Pour la totalité des micro-structures ayant un diametre de 75 pum, il s’agit de cinq différents
comportements de la gouttelette d’eau sur les micro-structures de PDMS a base des micro-structures
de 90 um de hauteur (figure 5.8). Ces comportements varient avec la vitesse de I’impact. En premier,
le rebondissement complet s’observe sur les micro-structures ayant S= 125- 175 pum avec un nombre
de We < 20. Alors que, le rebondissement partiel s’observe pour la totalité des micro-structures dans
le cas ou We < 150.

D’autre part, le jet singulier est présent lorsque We < 20 sur la micro-structure qui y a un S=
225 um. Par contre, la récession de rupture pourrait étre dominante dans le cas du We > 150.

L’effet de la variation du volume de la gouttelette d’eau sur le comportement dynamique est
significatif. Par exemple, 2 comportements ont été remarqué pour une micro-structure réguliere de
S=225 um et V=20 ul. En revanche, 3 comportements ont été observé pour la méme micro-structure
ayant un volume de 10 pl. Alors, dans le cas ou le volume de la gouttelette est de 20 pl, elle se dépose
au lieu de se rebondir di au fait que la gouttelette n’avait pas une énergie suffisante pour se rebondir.

5.2.2.2. Comportement de la gouttelette d’eau sur les surfaces hydrophobes

Dans cette partie, les comportements de la gouttelette d’eau sur les surfaces de PDMS a base

de Kapton 50,9 um, de Kapton 122 pum et de I’aluminium 80 um d’épaisseur sera analyses.

5.2.2.2.1. Effet de la hauteur des piliers de 70 um

Dans ce cas, quatre différents comportements de gouttelette d’eau sur les micro-structures
(figure 5.9). Premicrement, le rebondissement partiel s’observe dans le cas ou We < 150.
Deuxiemement, la récession de rupture pourrait étre dominante dans le cas du We > 150 pour les
micro-structures qui avaient S=[125, 150,175 et 200 um]. Par la suite, 1’éclaboussure rapide se
présente lorsque We > 80 pour les micro-structures ayant S=[250, 275 et 300 um]. La déposition est
présente lorsque We est faible (30 < We < 70) seulement pour les micro-structures ayant
S=[275 et 300 um], car il n'y a pas assez de poche d'air pour permettre a la gouttelette d'emmagasiner

la cinétique nécessaire pour se rebondir.
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5.2.2.2.2. Effet de la hauteur des piliers de 80 um
Le rebondissement partiel se présente pour la quasi-totalité des micro-structures (We < 225)
comme il est illustré & la figure 5.10. A cet égard, une relation inverse émerge entre la possibilité
d’avoir ce comportement et (S). En fait, lorsque (S) augmentait, I’apparition du rebondissement
partiel diminuait. L’autre comportement qui est la récession de rupture s’observe dans les cas ou We

est élevé (We >250). A ce stade, la présence de la récession de rupture augmente avec 1’augmentation

de (S).

5.2.2.2.3. Effet de la hauteur des piliers de 122 um
Quatre différents comportements de gouttelette d’eau sur les micro-structures de Kapton sont présents
(figure 5.11). Ces comportements varient avec la vitesse d’impact ainsi, le rebondissement s’observe
dans le cas suivant : We < 250. A ce niveau-13, si le (S) augmente, la probabilité d’avoir le
rebondissement partiel diminue. En revanche, dans le cas de de récession de rupture, ce comportement
est dominant dans le cas du We > 150, pour les micro-structures ayant
S=[175,200, 225,250 et 275 pm]. Un phénoméne d’éclaboussure rapide est remarqué dans le cas
du We > 110. La déposition de la gouttelette sur la micro-structure s’observe lorsque We est faible
(20 < We < 80) pour les micro-structures ayant S=[275 et 300 um]. Cette derniére survient car les
poches d'air existantes entre les piliers ne sont pas suffisantes pour permettre a la gouttelette

d'emmagasiner la cinétique nécessaire au rebond.
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Figure 5. 8: Effet de (S) sur le comportement de gouttelette d’eau pour V=20 pl et d= 75 pm.
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Figure 5. 9: Effet de (S) sur le comportement des gouttelettes d’eau pour V=20 ul et d= 100 um
pour hauteur des piliers de 70 pum.
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Figure 5. 10: Effet de (S) sur le comportement des gouttelettes d’eau pour V=10 pl et d= 100 pm

pour hauteur des piliers de 90 pum.
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Figure 5. 11: Effet de (S) sur le comportement des gouttelettes d’eau pour V=20 pl et d= 100 pm

pour hauteur des piliers de 140 um.
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5.2.2.2.4. Effet de lataille de la gouttelette

Une augmentation de I'énergie cinétique et de la zone de contact entre la gouttelette et la surface
suivent I'augmentation du volume des gouttelettes (équation 2.10) par rapport & une gouttelette plus
petite. Lorsqu’en augmentant la taille initiale de gouttelette, elle se propage davantage et présente
plus d'oscillation pendant le régime de propagation (régime d’étalement) en raison d'une
augmentation de I'énergie cinétique (E.;). Une augmentation de la surface pendant le régime de
propagation pour les gouttelettes plus grosses entraine la nécessité de plus d'énergie pour le
rebondissement de gouttelette en raison de lI'augmentation de la masse [10,49,51,52]. Par exemple,
pour les micro-structures a base d’aluminium, le rebondissement partiel est le comportement le plus
dominant dans le cas du volume de 10 pl, y compris We < 250 pour les micro-structures ayant
150 <S <250. Par contre, dans le cas ou le volume de la gouttelette est de 20 pl, deux comportements
seront remarqués tels que : le rebondissement partiel ainsi que la récession de rupture pour les mémes

micro-structures.

5.3. Paramétre d’épandage maximal (p)

La figure 5.12 décrit la dépendance de B par rapport au nombre We pour les surfaces des micro-
structures superhydrophobes, et montre comment  peut changer en modifiant la topographie des
surfaces des micro-structures superhydrophobes pour un volume de 10 pl. Comme prévu, une relation
directe émerge entre le nombre de We et § pour tous les scénarios. Deuxiémement, lorsque We est
inférieur a 20, le rebondissement complet consiste en une micro-structure réguliere de S= 125 et 150
pm, avec B < 4. L’énergie cinétique de ces surfaces est totalement convertie en énergie de surface.
Donc, le rebondissement complet se produit lorsque B et v; sont faibles (la propagation de la
gouttelette frappant la surface et sa cinétique).

Dans la méme tendance, le rebondissement partiel est dominant pour les autres micro-structures a
cause de la pénétration partielle des gouttelettes d’eau entre les piliers [46-48]. Jusqu’a We < 160, le
comportement dominant pour la surface avec (S=125 um) est le rebondissement partiel comprenant
5 < B <9. Enrevanche, pour les autres surfaces, I’apparition du rebondissement partiel diminue avec
I’augmentation ( et We).

Cependant, I’apparition de la désintégration décroissante augmente avec 1’augmentation (S, 8
et We). Dans ce régime, 1’étalement des gouttelettes a commencé a se séparer de plusieurs petits

satellites en raison de I’instabilité de I’interface entre la gouttelette et la micro-structure. Sinon, en
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augmentant la vitesse d’impact (I’inertie), la gouttelette se propage davantage et présente plus
d’oscillation pendant le régime de propagation (régime d’étalement) en raison d’une augmentation de
I’énergie cinétique lorsqu’une valeur élevée se dissipe par la viscosité [16, 47-49].

Donc, une relation directe émerge entre B et le comportement de la gouttelette d’eau impactant
la surface micro-structuré. En effet, la probabilit¢é d’avoir le rebondissement diminue avec
I’augmentation de B. En revanche, la récession de rupture et 1’éclaboussure rapide peuvent étre

produites lorsque P est élevé.
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Figure 5. 12: Effet de la topographie de surface sur (B) pour un volume de gouttelette de 10 pl.

5.4. Prédiction de régime de mouillage basant sur la balance des pressions P, et Py,
En basant sur les équations 2.4 et 2.5 pour calculer la pression de coup de bélier P,,;, et P,
respectivement, afin de réaliser 1’état de Cassie-Baxter sur nos surfaces micro-structurées. A cet
égard, il fallait que P, < P.. Cependant, P,,;, a été trouvé qu’est toujours supérieur que P;. Voici un

exemple de calcul pour une micro-structure ayant : S= 125 um, d=75 pm, h=90 pum, avec v; = 0,37 ?
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P, ~ 120275 Pa
P, = 202 Pa.

Selon ces calculs P, > P;. Ce qui présente 1’état de Wenzel [39]. Cependant, cette micro-
structure réalise 1’état de Cassie-Baxter vu que CA > 150° et CAH < 10°, de plus le comportement
de gouttelette d’eau est le rebondissement complet. Alors, ces deux équations ne se conforment pas

avec les résultats obtenus.

Conclusion

L’étude du comportement de la gouttelette d’eau sur les surfaces micro-structurées de PDMS

a démontré plusieurs scénarios tels que : un rebondissement total, un rebondissement partiel, un jet
singulier, une éclaboussure rapide, une récession de rupture ainsi qu une déposition.
Généralement, la probabilité de I'apparaitre des comportements diminuent avec 1’augmentation de
We, Re et S. Par exemple, la probabilité de I’apparaitre du comportement de rebondissement complet
et partiel diminue avec I’augmentation de We, de Re et de S, et vice versa avec le comportement de
récession de rupture.

En outre, le rebondissement total est présent dans le cas des surfaces superhydrophobes
(d=75+3 um) avec We < 20, Re < 1200 ainsi que B < 4. En revanche, le rebondissement partiel est
présent pour la quasi-totalité des surfaces ou We < 2150 et Re < 4500.

La déposition pourrait apparaitre dans le cas ou We < 70 dans les micro-structures ayant S >
225 pm et d= 100 pm.
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CHAPITRE 6
CONCLUSIONS ET RECOMMANDATIONS

Une étude expérimentale a été réalisée pour I’observation du comportement de gouttelettes d’eau
impactant des surfaces micro-structurées. Ce travail a permis de définir les micro-structures les plus
appropriées afin d'obtenir des surfaces hydrophobes et/ou superhydrophobes avec des comportements
de rebondissement. De plus, les parametres des gouttelettes d'eau (taille, vitesse d’impact (nombre du
We) etc.) sont étudiés pour décrire I’effet du comportement de celles-ci sur ces surfaces. Lors de la
réalisation de ce projet, plusieurs parties ont été traitées. Au départ, une méthode simple et
industriellement applicable a été adoptée pour produire ces surfaces (usinage CNC).

En effet, cette étude pourrait ouvrir de nouvelles voies dans la fabrication des surfaces
hydrophobes et/ou superhydrophobes a I'échelle industrielle. Il s’avére que la machine CNC était en
mesure de respecter les conditions exigées, tels que : I’espacement centre a centre des trous, le
diamétre et la hauteur. Le kapton et I’aluminium sont utilisés comme substrat pour créer les micro-
tous de 100 um et 75 um du diameétre. Pour les substrats du kapton, deux différentes épaisseurs ont
été servies (50,9 um et 120 um). Un certain defi a été rencontré pour les trous avec un faible diametre
(75 um) car la méche cassait réguliérement malgré 1’utilisation de polystyréne pour absorber le choc,
il existe également plus de résidus dans le cas du kapton que I’aluminium. La présence de ces résidus
dans le cas du kapton pourrait étre justifiée par son élasticité élevée ainsi que sa force électrostatique.

Par la suite, la réplication des micro-structures a été faite par la machine de compression. Le
PDMS a éte utilise comme matériel de réplication. Apres la réplication il parait que les structures sont
de meilleure qualité dans le cas de I’aluminium que dans celui du kapton. Cette différence de qualité
pourrait se justifier, d’une part, par la présence des résidus dans les substrats de kapton qui sont bien
attachés sur la surface, d’autre part, par I’effet de 1’utilisation de 1’agent de démoulage pour les
substrats d’aluminium. L’agent de démoulage est un élément incontournable pour 1’obtention des
micro-structures de qualité.

La caractérisation des micro-structures a par la suite été effectuée par 1’intermédiaire du
goniométre pour mesurer 1’angle de contact. Deux différents volumes de gouttelette 10 et 20 pl qui
correspondent aux diametres 2,67 et 3,37 mm (pluie faible et pluie moyenne) ont été utilisés. Des
surfaces superhydrophobes ont été obtenues pour les micro-structures ayant un diametre de 75 pm.

L’angle de contact de ces surfaces varient entre 151° et 153°, avec 1’hystérésis de I’angle de contact



compris entre 6° et 9°.

En outre, les micro-structures ayant d=100 um sont des surfaces hydrophobes, ou 1’angle de
contact est moins de 150° (138°-148°) ainsi que 1’hystérésis de I’angle de contact est supérieure a 20°

La validation des micro-structures obtenues a été observée par microscopie électronique a
balayage. Les figures de MEB obtenues confirment I’effet de 1’utilisation de I’agent du démoulage et
la présence des résidus sur la qualité de la réplication des micro-structures. De sorte que les meilleures
micro-structures sont celles de I’aluminium.

Enfin, six différents comportements de gouttelette d’eau sur les surfaces micro-structurées ont
été observés, soient : le rebondissement complet, le rebondissement partiel, la déposition, la récession
de rupture, 1’éclaboussure rapide et le jet singulier.

Le rebondissement complet s’observe lorsque We < 20 dans le cas des micro-structures
régulieres de d= 75 um, h=90 um et S= 125-150 pum pour D= 2,26 mm correspondant a V=10 pl, et
un rebondissement complet au méme (d) et (h) avec S= 175 pm lorsque D= 3,37 mm correspondant
aVv=20 pl.

Il s’avére que le rebondissement partiel est plus dominant dans les micro-structures a base
d’aluminium et du kapton épais lorsqu’il avait plus d’air emprisonné entre les piliers et la gouttelette
(h > 90 pum) qui pourrait mener au rebondissement partiel. En se basant sur les résultats
expérimentaux, ce comportement qui est le rebondissement partiel se produit seulement si We < 250
pour les micro-structures a base d’aluminium avec un espacement centre a centre du pilier S <225
pum pour un volume de gouttelette de 10 pl. Cependant, le rebondissement partiel est présent pour les
micro-structures avec un S < 175 pum, toujours avec un volume de gouttelette de 10 pl, en raison de
la pénétration de la gouttelette entre les piliers de la surface. De plus, les résultats obtenus montrent
que les paramétres d’espacement centre a centre du pilier (S) et la hauteur du pilier (h) jouent un réle
indispensable dans le comportement de gouttelette d’eau sur une surface micro-structurée.
L’augmentation de la hauteur et I’espacement centre a centre des piliers permettent d’augmenter I’air
emprisonnés entre les piliers, cependant il n’est pas toujours efficace. La pénétration de la gouttelette
entre les piliers pourrait empécher 1’obtention de 1’état de Wenzel, car la gouttelette n’avait pas une

énergie suffisante pour se rebondir.
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Lorsqu’il n’existe plus de poches d’air entre les piliers, en augmentant la hauteur du pilier
(Kapton 50,9 um, Aluminium 80 um et Kapton 122 um), la zone de contact entre la gouttelette et la
surface micro-structurée est diminuée. Cette diminution conduit a la diminution de la pénétration de
la gouttelette entre les piliers. En revanche, il s’agit plus de dissipation d’énergie avec 1’augmentation
de I’espacement centre a centre du pilier (S= 200-300 pm) puisqu’il n'y a pas assez de poches d'air
pour laisser la gouttelette stocker 1’énergie cinétique pour rebondir [10, 46-52].

Tel que décrit dans la littérature [10, 44-46], il est mentionné que la récession de rupture et
I’éclaboussure rapide peuvent survenir dans le méme nombre de Weber. En analysant les résultats
préliminaires, deux phénomeénes ne sont pas observables au méme nombre de Weber. Cette remarque
confirme que le nombre de We est étroitement associé a topographie de la surface (d, h et S).

La nature du substrat (polymere ou métal) pourrait aussi affecter le comportement de la
gouttelette d’eau. Il parait que les micro-structures de PDMS a base d’aluminium donneraient la
meilleure extension de rebondissement partiel. D’autre part, la taille de gouttelette est un facteur qui
affecte le comportement des gouttelettes d’eau sur les surfaces micro-structurées. Lorsque la
gouttelette est plus grosse, elle pénétre plus facilement en raison de son poids lourd. Alors, pour avoir
une surface qui la fait rebondir, la gouttelette d’eau devrait avoir un volume entre 10 et 20 ul et une
micro-structure qui posséde (S) < 175 um, une hauteur 80 um <h < 140 pm et un diamétre de 75 um.
A ce niveau-la, des micro-structures de PDMS a base d’aluminium qui comprennent des espacements
centre a centre du pilier : 125, 150, 175, 200 et 275 um, ont été réalisees.

Ce travail confirme les études précédentes d’ Antonini et al., et de Tran et al. [46], portant sur le
paramétre d’épandage maximal. Selon nos résultats, B ne doit pas dépasser 4 pour obtenir un
rebondissement complet de gouttelette d’eau impactant sur la micro-structure mentionnée ci-dessous.
Une meilleure gamme des rebondissements partiels par rapport a la recherche précédente (Jusqu’a ce
We = 250) a également été obtenue.

En fin de compte, ces résultats obtenus conduisent & une serie de recommandations qui
pourraient servir pour un futur projet de recherche. L’¢étude des points suivants est fortement

recommandée :
> Etude approfondie sur la topographie des micro-structure et les paramétres intrinséque (D
et v;) afin d’élargir la plage de rebondissement complet.
> Etude de possibilité de servir les micro-structures développées pour diminuer 1’adhésion

de glace.
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Proposer I’avenue pour concevoir des revétements avec le meilleur potentiel de diminuer

I’accumulation ou I’adhérence de la glace.

Etude approfondie pour déterminer des formules utiles des paramétres P,,;, et P, dans le

cas des surfaces micro-structurées, pour avoir un modele de Cassie-Baxter.

Proposer une étude avec des gouttelettes plus petites et a grande vitesse.
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Annexe

A.l11.1 : Conditions d’enregistrement des vidéos

L’enregistrement des vidéos est obtenu lorsque :

» Le mode d’enregistrement : milieu permet d’enregistrer une vidéo 50% avant et apres

I’avoir démarré
> Fréquence d’image est de 5400 fps
> Vitesse d’optique est de 1 frame/seconde

> Reésolution : 1024X752.

Annexe A. 1V. 1 Images de microscope optiques des micro-trous ayant un d= 100 um

Kapton 50,9 um

A.lll. 1: Image microscope optique (agrandissement 100X) d’arrangement des trous réalisés sur
Kapton avec I’épaisseur de 50,9 um avec un S=300+2 pm.



A.111. 2: Image microscope optique (agrandissement 100X) d’arrangement des trous réalisés sur
Kapton avec I’épaisseur de 50,9 pm avec un S=275£3 pum.

A.l11. 3: Image microscope optique (agrandissement 100X) d’arrangement des trous réalisés sur
Kapton avec I’épaisseur de 50,9 pm avec un S= 250£3 pum.
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105.12um

A.111. 4: Image microscope optique (agrandissement 100X) d’arrangement des trous réalisés sur
Kapton avec I’épaisseur de 50,9 pm avec un S= 225+2 pum.

100.63pm

‘ X

ALlll. 5: Image microscope optique (agrandissement 100X) d’arrangement des trous réalisés sur
Kapton avec I’épaisseur de 50,9 pm avec un S=200+4 pm.
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108.62um

A.111. 6: Image microscope optique (agrandissement 100X) d’arrangement des trous réalisés sur
Kapton avec I’épaisseur de 50,9 pm avec un S= 150+4 um.

ALlll. 7: Image microscope optique (agrandissement 100X) d’arrangement des trous réalisés sur
Kapton avec I’épaisseur de 50,9 pm avec un S= 125£3 pum.
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Kapton 122 pm

A.111. 8: Image microscope optique (agrandissement 100X) d’arrangement des trous réalisés sur
Kapton avec I’épaisseur de 122 um avec un S=300+1 pm.

ANl 9: Image microscope optique (agrandissement 100X) d’arrangement des trous réalisés sur
Kapton avec I’épaisseur de 122 um avec un S= 275+5 um.
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A.111. 10: Image microscope optique (agrandissement 100X) d’arrangement des trous réalisés sur
Kapton avec I’épaisseur de 122 um avec un S=250+3 pm.

ALlll. 11: Image microscope optique (agrandissement 100X) d’arrangement des trous réalisés sur
Kapton avec I’épaisseur de 122 pm avec un S= 225+2 pum.
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A1l 12: Image microscope optique (agrandlssement 100X) d’arrangement des trous reallses sur
Kapton avec I’épaisseur de 122 um avec un S=200+2 pm.

A.lll. 13: Image rmcroscope optique (agrandlssement 100X) d’arrangement des trous réalisés sur
Kapton avec 1’épaisseur de 122 pm avec un S= 1504 um.
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Aluminium 80 um

S ey : i
. T C W y L - i ! ®
A.lI11. 14: Image microscope optique (agrandissement 100X) d’arrangement des trous réalisés sur

Aluminium avec I’épaisseur de 80 um avec un S= 30543 um.

A.111. 15: Image microscope optique (agrandissement 100X) d’arrangement des trous réalisés sur
Aluminium avec I’épaisseur de 80 pm avec un S=275+4 um.
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A1l 16: Image microscope optique (agrandissement 100X) d’arrangement des trous réalisés sur
Aluminium avec I’épaisseur de 80 um avec un S= 250+3 pm.

Il 109.28um

I 110.96um ™

A.l11. 17: Image microscope optique (agrandisement IOOX d’arrangement des trous réalisés sur
Aluminium avec I’épaisseur de 80 pm avec un S= 225+2 pm.
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A.ll1. 18: Image microscopetique (agrandissemnt 100X) d’arrangement des trous réalisés sur
Aluminium avec I’épaisseur de 80 um avec un S= 200+5 pm.

g LA W a

ALl 19: Image micrscope opique (agrndiemen 100X) darrangement des trous réalisés sur
Aluminium avec I’épaisseur de 80 um avec un S= 150+3 pum.
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Annexe V.1 Courbes h=f(t)
La figure V.1.1 présente le profil de la hauteur en fonction du temps afin de calculer la vitesse

d’impact de la gouttelette heurte sur une surface.

Enregistrement automatique @) 2w = profil de hauteur + O Rechercher Bouazara, Bassem 88

Fichier ~ Accueil Insertion Miseenpage Formules Données Révision Affichage  Aide Antidote Power Pivot % Partager T Commentaires

5 c = = el

& (fx E = =g | &
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V.1. 1. Profil de la vitesse d'impact de la gouttelette d'eau impactant sur une surface.
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