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Résumé: Les notions principales rencontrées en microfluigiccont mises en lumiéres dans ce module.
Aprés une introduction générale sous forme de couoagistraux, les étudiants sont confrontés a des
problémes de dimensionnement de microcanaux &el'didlogiciel COMSOL Multiphysique®. La suite de
I'enseignement est dédiée a la réalisation et adeactérisation de canaux microfluidiques. La faltion

est effectuée au sein la salle blanche du CNFM itle par technique de réplication de polymeres. Les
étudiants sont également sensibilisés aux questitingerconnexions des canaux avec les systémes de
contrble de débit. La derniere partie de ce modwdasiste enfin & caractériser les systemes fabsigqica
confronter les résultats expérimentaux aux réssiitet simulation.

1. Introduction

La microfluidiqgue est un domaine en pleine expansfurdela de la compréhension des
phénomenes physiques qui régissent le comporterdest fluides a I'échelle micro- voire
nanomeétrique, les champs d’applications sont nomxbe¢ variés : depuis les laboratoires sur puces
a la récupération d’énergie en passant par la eramalytique, la biologie moléculaire et I'industri
pétroliere 1-4. Ces multiples applications expligu&ngouement actuel pour cette thématique de
recherche. Il nous semble donc important de fadé@dvrir aux étudiants une discipline a laquelle
ils pourront étre confrontés dans leur avenir Esifannel.

Le module mis en place débute par une introductl@orique sous forme de cours
magistraux. L’accent est ensuite mis, lors de sEade travaux dirigés (TD), sur la modélisation de
phénomenes caractéristiques en microfluidique ayemalu logiciel COMSOL Multiphysique®
(modélisation numérique par éléments finis). Onrdboainsi les écoulements laminaires, les
phénomenes capillaires, ainsi que le mélange diffiesdeux fluides a I'’échelle micrométriqueb.

Ces premieres séances de TD servent de supportdpsutravaux pratiques (TP) qui font
I'objet de cet article. Lors d’'une premiére séaanesalle blanche, un dispositif microfluidique est
réalisé puis caractérisé lors d’'une seconde séameein d’'une plateforme déediée a la recherche.
Les étudiants sont alors confrontés a la problématidu mélange en microcanal ainsi qu’aux
ecoulements diphasiques (liquides non miscibles).mM@dule permet une initiation au travail en
salle blanche, ainsi qu’a I'utilisation de difféteroutils de caractérisation (microscopie optique,
acquisition vidéo, utilisation de contrdleurs débid, etc.). Les notions théoriques acquises au
préalable durant les cours et TD de simulation p#&ient aux étudiants d’avoir les bases suffisantes
pour appréhender leurs résultats expérimentalesetdnfronter a des modeles théoriques.
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2. Realisation technologique

Le travail de microfabrication se déroule dila salle blancheu Péle CNFM de Lill dédiée
a I'enseignement. Cette séance de quatre heuresrabpt de sensibiliser les étudiants a I'une
meéthodes de microfabrication les plus @mment utilisées dans le domaine de la microfluiel
Cette méthode, dite de lithographie douce, congisteéer des microcanaux via la réplication c
elastomere sur un moule réalisé en siliciFigure 1).
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Figure 1: Méthode de fabrication par lithographie douce : (a) On utilise un moule de silicium obtenu via des techniques de
microfabrication conventionelles (photolithographie, gravure profonde). (b) L’élastomeére est coulé dans ce moule puis réticulé.
(c) Aprés démoulage, on obtient la réplique des microcanaux dans I’élastomére. (d) Les canaux sont fermés via le collage avec un

second élément d’élastomeére (capot), il reste ensuite a découper le dispositif et a assembler les capillaires d’entrées et sorties
(cf. Figure 2).
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Durant la séance, les étudiants abordent les aspaoant :

- La fabrication d’'un moule en siliciv via des techniques de microfabrication conventides
utilisées dans l'industrie de la microélectroniglithographie optique et gravure profonde sec

- La préparation et réplication de I'élastom¢: on utilise le polydimethylsiloxane (PDMS
matéiau le plus utilisé pour le prototypage rapided@positifs microfluidique:

- L’assemblage du dispositifjui inclue le collage des différents élémentsREMS (canau:
microfluidiques et cap6bt), ainsi que la fixatiorsdmpillaires d’entrées et derties.

Ces différentes étapes sont détaillées dans léssesuivante

1) Fabrication du moule silicium (effectué par I'encadant au préalable)
Le moule de silicium, servant de base au procédétlimgraphie douce, est fabriqué
préalable paFencadrant. La méthode de fabrication est expkgagx étudiants en début de séc
(environ 15 minutes).

Le moule est obtenu a partir d’'un substrat 3 podeesilicium. On effectue dans un premnr
temps une étape de lithographie optigue a l'aidenelrésine positive (Megaposit SPR2:
épaisseur de 7.5 um). Les canaux microfluidigues$ sosuite obtenus par gravure séche profi
du silicium. Suite a la gravure, une couche deréi-polymere hydrophobe 4F8, 20 nm) est
déposée sur le moule afin deifider I'étape de démoulage de I'élastom

Deux géométries de microcanaux sont ainsi réalidéepremiére consiste en une jonct
«Y », la seconde en une jonction en crdrigure 1a). Ces géométries de base permettent d’ét
les principaux phénomeénes caractéristiques en fhimimue tels que le mélange diffusif (joncti
«Y », cf. section IlI1), et la formation de trains de goutte (jonn en croix, cf. section I-2). La
largeur des canaux est de 100 um, leur profonded8@ pm et leur longueur de 1

2) Préparation et réplication du PDMS (environ 1 heur¢
Le PDMS est obtenu en mélangeant ur-polymére (Sylgard 184 Silicon Elastomevec
un agent réticulant (Sylgard 184 curing agent) aafio massique de 10:1. Une étape de dége
sous vide est nécessaire afin d’éliminer les bddesées durant le mélan



Une partie du mélange obtenu est versée sur leenfFigure 1b), une autre partie est vers
dans une boite de pétri afin d’obtenir une surfgleme servant de capo6t au dispositif. Les ¢
éléments sont ensuite recuits 10°C pendant 10 minutes sur plaque chauffante gémsoulés
manuellement.

3) Assemblage du dispositif (environ 1 heur:

La premiere partie de I'assemblage consiste arctdke deux éléments réalisés en PD
(microcanaux et cap6t). Pour cela, les deux sLs sont exposées a un plasm2 (Bati PICO,
Diener electronic, paramétre$0 W, 150 mT, 45 s). Cela a pour but de modilgechimie de
surface du PDMS en produisant des terminaisonsai(&-OH) rendant le PDMS temporairem
hydrophile. La mise en atact des deux surfaces de PDMS permet alors tdlaige Figure 1-d).

La seconde partie de I'assemblage consiste a décdep échantillons ascalpel, puis a
insérer les capillaires (Polymicro technologies: TSP100170) dans les microcanaux pour
coller (colle Araldite®. On obtient alors des microsystemes fluidiquégjtee représentés sur
Figure 2a. Les autres extrémités des cafres sont reliées a des seringues en plastiqu
I'intermédiaire de connectiques spécifiques de t luer lock » (Figure D). La séance se termi
par un test des microsystemes qui consiste a amjelet I'eau d-ionisée colorée afin de vérifier
bonne fixation des capillaires et I'absence desfuéntre les deux éléments de PC
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Figure 2 : (a) Dispositif microfluidique en PDMS aprés découpe au scalpel et fixation des capillaires. (b) Connexion d’un capillaire
a une seringue en plastique via une connectique « luer lock ».

4) Caractérisation microfluidique
Cette seconde séance de quatre heurdéroule au sein de la plateforme de caractéris
microfluidique de 'lEMN, permettant ainsi aux états de cotoyer au plus pres le monde ¢
recherche.

Au début de la séance (30 minutes environ), ledigtis sont initiés a l'utilisation de
principauxinstruments utilisés dans le laboratoire, a sav
- les microscopes optiques classique et en fluorescguemettant de visualiser |
écodements au sein des microcan:
- les caméras, logiciels d’acquisition et réglagescifipaes (rapidité, sensibilité,
profondeur de champ, et



- les systemes de controle permettant d’injecter dgsides dans les systemr
microfluidiques (contréleurs en débit ou en prasgiavec I'explication des avantac
et inconvénients de chac

Lors de ce TP, nes avons opté pour des pousses seringues (coeimdtebit) de par |
simplicité de mise en ceuvre de I'expérierAfin d’illustrer un des problemes de la manipulai
de liquides en microcanaux par des pousse serinigugsemier point abordé par leiudiants porte
sur le temps de latence de I'écoulement apres atappé le débit. Les étudiants se rendent co
que plusieurs minutes s’écoulent avant I'arrétitdtaflux du liquide. Ceci peut s’expliquer en
autres par la déformation de la serir en plastique soumise a la pression du pcseringue ainsi
gu’a la résistance hydrodynamique du syst

Les étudiants réalisent ensuite deux seéries d’'expeas sur le banc expérimental représ
sur la figure 2. Ce banc compre¢: un microscope optigg classique muni d’'une caméra C
standard, deux puis trois contréleurs de deébit gpt-seringues) et un ordinateur permettan
commande des pousses seringiacune interface Labview eatquisition vidéo. On alloue envirc
1h30 par expérience (rédmn d’'un rapport compris
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Figure 3 : Photographie du banc expérimental comprenant un ordinateur de contréle, une caméra CCD (Hamamatsu C11440)
connectée a un microscope optique (Olympus BX41M), et trois pousse-seringues (New Era NE-1000).

A travers deux expeériences complémentaires, ledigtts sont amenés a réfléchir sur
situation couramment observée en microfluid : la rencontre de deux solutions distinctes
d’'une jonction. Selon la miscibilité ou non des xlestlutions, les effets observés differe
largement c’est ce que mettent en évidence les paragraguliesnts

5) Premiere expérience Diffusion de deux liquides miscible

Aux dimensions macroscopiques, le mélange de delutians miscibles est qui-instantané
et est engendré par des flux convectifs turbulddass les écoulements microfluidiques, le non
de Reynolds est en général inférieur ou proche eleriene a un écoulement laminaire ou I'effe
la viscosité est prédominant. Le mélange ne peinc s’effectuer par convection et c’est
diffusion (mouvement brownien) des espéces qui pekenmélange. Cel-ci est caractérisée par
coefficient D associé a un temps de diffustdiff sur une longueur caractéristiql : t,, =1*/D.

Pour que le mélange ait lieu dans les microcanatayt que ce temps de diffusion soit inférieur
temps de séjoutsejour des solutions dans la zone de mélange. On déford & nombre de Pécl
P. comme le rappotfy /te,,,, SOitP, =lv/D, v étant la vitesse caractéristique de I'écouler

On comprend alors qu << 1 correspond a une situation de mélan¢P. >> 1 a une situation ¢
le mélange n’a pas eu le temps de s’effec



Cette discussion théorique a été menée avec leBagts lors des séances de TD sous
COMSOL ou ils ont pu visualiser I'effet du nombre Béclet sur le mélange. Un exemple extrait
d’'une simulation COMSOL est représenté sur la FEgureproduit a partir de la référence 5). On
se propose ici d’en effectuer une validation expéritale.

A cette fin, on injecte dans une jonction Y de liedé-ionisée (EDI), et de I'encre. Le
coefficient de diffusion de I'encre dans I'eau pétre estimé ® ~ 10° cnt.s™. On se place dans le
cas ou les deux solutions sont injectées avec lmem@ébitQ. A partir des dimensions des
microcanaux fabriqués, on demande aux étudiantétlrminer les débits d’injection permettant
d’obtenir : (1) le mélange des deux solutions, Duaucun mélange entre les deux solutions. Ceci
leur permet (a) de ré-investir la notion de nomtdeePéclet vue en TD, (b) de manipuler les
formules de base reliant débit et vitesse, et éuaé (c) d’adopter une démarche d’investigation.
lls sont ensuite amenés a vérifier expérimentalémesnvaleurs de débit proposées. Grace a I'encre,
on observe en effet immédiatement (apres le régiamsitoire lié a la mise en mouvement du fluide
et a la compression de la seringue) si le mélaraeli@u ou non.

Enfin, cette étude permet d’introduire la nécesdegémicromélangeurs pour les applications
lab-on-chip.
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Figure 4 : Evolution du mélange dans un microcanal en fonction du nombre de Péclet. Les deux liquides injectés dans la jonction
sont représentés en rouge et bleu. Pour un nombre de Péclet faible (Pe = 0.33 ou 0.3), les deux liquides sont mélangés a la sortie
du microcanal. Lorsque le nombre de Péclet augmente, le mélange n’a plus le temps de s’effectuercar le temps nécessaire a la
diffusion du liquide devient plus important que le temps de séjour dans le canal.

6) Seconde expérience : Génération de trains de gowtavec deux liquides non-miscibles

La seconde expérience concerne I'écoulement de tiguxles non-miscibles. Dans ce cas, on
observe non plus un phénomene de diffusion maferfaation d'un écoulement diphasique. La
complexité de ce phénoméene empéche une analyséesenpTD de simulation COMSOL. En
revanche, I'approche expérimentale choisie ici mtrome bonne appréhension des phénoménes
rencontrés. On utilise la méthode dite de « floau&ing » afin de créer des trains de gouttes dans
un microcandl®. Cette méthode consiste & utiliser une jonctiosreix telle que représentée sur la
Figure5. Les liquides utilisés sont de I'eau déionisédgi@e avec un colorant alimentaire) et de



I'huile. L'eau est injectée a un délQeay via I'entréea, et I'huile & un débiQnie via les entréeb et
c. Les deux flux d’huileviennent - pincer » le flux d’eau, ce qui crée un écoulement diphas
dans le canal de sortjau niveau de la jonction, il apparait une comjmétientre la force de tensi
interfaciale, tendant a retenir la goutte d’eausdencanala) et la pressio de I'huile tendant

détacher la goutte). La longududes gouttes d’eau peut alors étre modulée vigplgora des deu

débitsQnuile / Qeau

a Qhuite b Qruite
b|
a
Qei> Qeau IW
T c
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Figure 5 : (a) Principe du « flow-focusing », L’eau est injectée via I’entrée a, et I'huile via les entrées b et c. La restriction du canal
a al’entrée de la jonction en croix permet de faciliter le pincement de I’eau par I’huile afin d’obtenir un écoulement diphasique
(gouttes d’eau dans I'huile). (b) Microcanaux réalisés.

D’un point de vue théorique, le rapport entre lagloeur des goutteL et la largeur du canW
est donné par I'équation (1). Dans cette équac est un paragtre qui dépend de la géomé de
la jonction en croix.

L =1+ aﬁ 0)

W Qhuile

Afin d’étudier ce phénomene, les étudiants sonitésva faire varier le débit d’huile, a dé
d’eau constant. Pour chaque rappoeay / Qhuiles UN€ acquisition vidéo est effectuée, a parti
laguelle les étudiants mesurent la longueur L adestgs d’eau obtenues. Un exemple est repré

sur la Figures.

Figure 6 : Génération de gouttes d'eau dans I'huile par la méthode de flow-focusing.
Les débits d’eau et d’huile sont respectivement Qeau = 5 puL et Qhuile = 40 pL. Soit Qeau/Qhuile = 0.125. On obtient ici Un
rapport L/W =4.7.

On demande ensuite de représenter graphiquemenotution de L/W en fonction de ea, /
Qnuile €t d’en extraire le paraméta. Une syntheése des résultats représene sur la Figure, on
obtient icia = 30.
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Figure 7 : Résultats obtenus pour la génération de gouttes d'eau dans I'huile via la méthode de flow focusing. On obtient ici

L/W = 1+ 3O'Qeau/Qhui|e

3. Conclusion

Ces travaux pratiques permettent aux étudiants,dane premiére séance, de S'initier au
travail en salle blanche via la fabrication et$asblage d’'un microsysteme fluidique. La seconde
séance leur permet de découvrir I'environnemenh daboratoire de recherche, d’apprendre a
utiliser différents instruments de caractérisatetnge confronter leurs résultats expérimentavesa d
notions théoriques acquises lors des cours magiseaTD. A la frontiere de la thématique EEA,
ce module a pour objectif de sensibiliser les étnidi a une approche pluridisciplinaire des sciences
pour I'ingénieur. Cette formation est égalementestesra d’'autres étudiants de différents parcours
(Master 2 Biophysique, Biomédicale ainsi que 4émeea d’école d’ingénieur). Quelques soient
les profils des étudiants, les retours ont étééexément positifs en terme d’'implications et de
compréhension.
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