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Résumé

L’interaction entre les ondes électromagnétiques et la matiére en général est devenue un
phénomene omniprésent dans tous les domaines. Ces interactions dépendent de la forme mais
aussi des conditions du milieu de propagation ainsi que des propriétés physico-chimiques des
matériaux présents. Les propriétés physico-chimiques qui régissent d’une maniére générale les
interactions ondes/matiéres sont globalement2 une grandeur diélectrique liée au champ
électrique, a savoir la permittivité diélectrique et une grandeur liée au champ magnétique a
savoir la perméabilité magnétique. Chaque matériau possede une valeur de permittivité et une
valeur de perméabilité. Ces deux grandeurs complexes présentent dans la plupart des cas une
dispersion fréquentielle. C’est jusqu’a aujourd’hui cette dispersion qui est étudiee. Cependant,
ces grandeurs peuvent aussi présenter une dispersion en fonction d’une autre grandeur
physique, a savoir la température. Cette dispersion est, jusqu’a aujourd’hui trés rarement
étudiée et donc trés rarement prise en compte dans les diverses modélisations des interactions
ondes/mati¢res que 1’on retrouve par exemple dans le domaine de 1’aéronautique ou les
variations de températures peuvent étre trés importantes. Ces grandes variations peuvent
impacter le comportement de 1’appareil (niveau de discrétion radar, rayonnements des
antennes...). En effet, les matériaux utilisés dans la conception d’aéronefs comme les
revétements, peuvent présenter des dispersions de leurs grandeurs électromagnétiques en
fonction de la température ce qui peut impacter les niveaux de discrétion radar rendant ainsi
vulnérable un aéronef en vol opérationnel. Ces variations de températures peuvent étre générées
par soit les frottements avec 1’air dans le cadre de vols a hautes vitesses, soit par la proximité
de sources de chaleurs directes comme des tuyeres de moteurs a réactions ou sorties
d’échappements.

Les objectifs principaux de ce projet sont de concevoir des systémes de mesure en larges bandes
de fréquences de caractéristiques électromagnétiques de matériaux simultanément en fonction
de la fréquence et de la température. Au-deld de ce travail de recherche de cette these, les
résultats seront transposables a d’autres cas soit a températures modérées comme des
températures biologiques pour suivre des processus d’évolution des permittivités de certains
tissus en fonction d’une variation de température locale et précise soit a températures plus
élevées comme pour le suivi RFiD de dispositifs soumis a des températures élevées.
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Abstract

The interaction between electromagnetic waves and matter has become an omnipresent
phenomenon in all fields. These interactions depend on the shape but also on the conditions of
the propagation environment and on the physicochemical properties of the present materials.
The physicochemical properties that generally manage wave/matter interactions are generally
a dielectric quantity related to the electric field, namely the dielectric permittivity and a quantity
related to the magnetic field, namely the magnetic permeability. Each material has a
permittivity value and a permeability value. These two complex quantities have in most cases
a frequency dispersion. It is this dispersion that is being studied to this day. However, these
quantities may also have a dispersion as a function of another physical quantity, namely
temperature. This dispersion is, until now, very rarely studied and therefore very rarely taken
into account in the various models of wave/matter interactions found, for example, in the field
of aeronautics where temperature variations can be very significant. These large variations can
impact the behavior of the device (radar discretion level, antenna radiation, etc.). Indeed, the
materials used in the design of aircraft such as coatings can exhibit dispersions of their
electromagnetic quantities as a function of temperature, which can impact radar discretion
levels, making an aircraft vulnerable in operational flight. These temperature variations can be
generated by either friction with the air during high-speed flights or by the proximity of direct
heat sources such as jet engine nozzles or exhaust outlets.

The main objectives of this project are to design measurement systems in wide frequency bands
of electromagnetic characteristics of materials simultaneously as a function of frequency and
temperature. Beyond this research work of this thesis, the results will be transposable to other
cases either at moderate temperatures such as biological temperatures to follow processes of
evolution of permittivity of certain tissues according to a local and precise temperature variation
or at higher temperatures as for RFiD monitoring of devices subjected to high temperatures.
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Introduction

L’¢tude des interactions entre les ondes €lectromagnétiques et la matiere passe par la condition
sine qua non de la connaissance des grandeurs électromagnétiques des matériaux impliqués
dans ces interactions. Ces grandeurs, qui sont intrinséques aux matériaux considérés, sont
globalement au nombre de deux. Une premiére grandeur en lien avec le champ électrique, a
savoir la permittivite diélectrique et la seconde, en lien avec le champ magnétique, a savoir la
perméabilité magnétique. Ces deux grandeurs physiques, qui sont des grandeurs complexes,
présentent des dispersions fréquentielles et thermiques. Le premier cas de dispersion est étudié
depuis des décennies mais le deuxiéme cas de dispersion reste trés confidentiel avec trés peu
de références disponibles dans la littérature. C’est principalement sur ce deuxiéme cas de
dispersion, que vont se focaliser les travaux de recherche.

Ainsi donc, dans le domaine spectral des hyperfréquences, ces deux grandeurs bien distinctes
qui sont la permittivité diélectrique et la perméabilité magnétique définissent chaque matériau.
Chacune des deux grandeurs correspond a la réponse d’un champ électrique et/ou magnétique
appliqué sur le matériau correspondant.

Ces caracteristiques électromagnéetiques sont liées a la structure moléculaire des matériaux et
plus précisément a la répartition des charges dans ceux-ci. On considére ces proprietés comme
les propriétés macroscopiques des matériaux et représentant ainsi le matériau étudié dans son
ensemble. Elles dépendent d’une part, de plusieurs autres grandeurs physico-chimiques
intrinséques au matériau comme sa densité, sa résistivité, et d’autre part, de toute propriété
physigue environnementale comme la température, la pression, ou encore I’humidité... Chaque
grandeur physique extérieure nécessite une étude spécifique...

Dans le cas de ce projet, les grandeurs physiques extérieures sont la fréquence ET la
température. En effet, les applications premiéres visées sont des applications aéronautiques
avec 1’étude des interactions entre les ondes électromagnétiques sur une large bande spectrale
utilisées par les radars et la température. De plus, la dispersion des grandeurs
électromagnétiques en fonction de la fréquence de matériaux constitutifs des aéronefs est assez
bien connue. Cependant la dispersion en fonction de la température I’est beaucoup moins.
L’impact de cette seconde dispersion peut étre extrémement important en rendant vulnérable
I’aéronef en zone de couverture radar hostile... Cette vulnérabilité pourrait étre due a la perte
de performances a températures élevées des matériaux absorbants électromagnétiques
recouvrant certaines parties critiques de ’appareil, ou a la modification des caractéristiques de
transparence des radémes de protection des antennes de I’avion modifiant alors les
caractéristiques de rayonnements des différentes antennes (radar, météo, télécom, télémesures,
géolocalisation ...). Les zones critiques des avions sont situées sur les parties exposees a la
frictions maximale avec 1’air comme la partie avant, les bords d’attaques des plans horizontaux
et verticaux, et sur les parties a proximité des sources de chaleur directes comme les sorties de
tuyeres ou d’échappements ... Les gammes de températures rencontrées sont comprises entre
les températures positives ou négatives au sol lorsque 1’appareil est immobile et en altitude
lorsque 1’appareil est en vol souvent supersonique. Il n’est pas rare de rencontrer des
températures de I’ordre d’une centaine de degrés (alors que I’extérieur est autour de -55° a
10000 m d’altitude) et quelques centaines de degrés voire plus, pour les parties a proximité des
sources de chaleur directes.

Pour aborder la détermination de ces dispersions caractéristiques électromagnétiques, il est
nécessaire d’avoir un systeme de mesure permettant de faire varier la fréquence du signal
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électromagnétique en controlant précisément la température du dispositif dans lequel est
positionné un échantillon de matériau a étudier. Pour répondre a cette double variation
fréquence et température, le systéeme éetudié dans ce projet repose sur une premiere partie qui
correspond & un projet de these antérieur. Toute la partie fréquentielle est étudiée a partir d’un
banc développé a I’institut Fresnel ces derniéres années. Ce banc basé sur 1’utilisation de lignes
de propagation dans lesquelles sont insérés des échantillons de matériaux. La géométrie de ces
lignes de propagation est donc coaxiale pour avoir une largeur spectrale d’étude maximale. Une
partie de la ligne appelée cellules de mesure coaxiale est adaptée géométriquement et
électromagnétiquement aux différentes natures de matériaux a étudier (solide, liquide ou
poreux). Ce concept de cellule coaxiale, EpsiMu, a fait 1’objet de dépots de brevets et d’un
transfert technologique avec la société Multiwave Innovation. Grace a un systeme de
cloisonnement de 1’échantillon, la cellule peut confiner dans un volume déterminé tous les types
de matériaux. Le domaine spectral est fixé par les dimensions géométriques de la cellule. Celle
qui sera communément utilisée dans ce travail présente un diametre extérieur principal de
13mm ; de ce fait cette cellule sera communément nommée Cellule 13mm. La seconde
géométrie utilisée dans ce travail a un diamétre plus faible, 7mm, pour fonctionner comme nous
le verrons ultérieurement, jusqu’a des fréquences plus élevées que la Cellule 13mm.

Dans ce projet, deux approches ont été observées dans deux gammes de température, a savoir,
une premiére dont la température est inférieure & une centaine de degrés utilisant deux cellules
de mesure, la Cellule 13mm ainsi qu’une deuxieme de 7mm de diamétre (Cellule 7mm), puis
une pour les températures beaucoup plus hautes a savoir supérieures a deux cents degres. Cette
deuxieme approche a nécessité de concevoir un banc totalement nouveau avec une cellule
adaptée et des solutions particuliérement innovantes.

L’application initiale reste I’application aéronautique décrite précédemment mais d’autres
applications sont apparues tout au long de ce travail, a savoir les applications chimiques et
biomédicales. En effet, le suivi des réactions chimiques dans bien des cas exothermiques
comme des phénomeénes de polymérisations, pourrait se faire via un sondage électromagnétique
si les grandeurs diélectriques et magnétiques étaient bien connues suivant le parameétre
température. L’application biomédicale est de plus en plus importante dans le cas de
compréhension des phénomenes de thermo-ablations assistés par micro-ondes et aussi pour
mieux comprendre les modélisations des variations de SAR (ou DAS, Débits d’Absorption
Spécifiques). La compréhension physique de tous ces phénomeénes ne pourra étre compleéte que
si la double dispersion spectrale/température est connue avec précision.

L’ensemble de ces travaux de thése est organisé autour de 3 chapitres principaux. Le
premier décrit I’état de 1’art dans le domaine de la caractérisation de matériaux en se focalisant
plus sur les techniques utilisant des lignes de propagation coaxiales en soulignant les avantages
et inconvénients. Aprés cet état de 1’art, toujours dans le méme chapitre, une description des
differentes cellules de mesures et des moyens de chauffage génériques est présentée. Enfin le
principe de la mesure vectorielle est repris en se focalisant sur la problématique de la
connaissance de la phase dans les signaux vectoriels impliqués dans ce type de mesures.

Dans le deuxieme chapitre, les solutions technologiques retenues et appliquées aux différents
bancs de mesures sont decrites et argumentées. Ce chapitre concentre les différentes
problématiques mathématiques qui sont apparues : de la méthode d’obtention d’une matrice S
d’un matériau sous-test a la technique de calcul de la permittivité et de perméabilité ; nous
reprenons chaque méthode pour les améliorer. Deux problématiques se sont posées, comment
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mesurer précisément des faibles permittivités induisant de faibles mesures de transmission et
enfin comment obtenir des mesures & hautes fréquences avec les mémes dimensions
d’échantillons. C’est autour de ces deux problématiques que nous proposons dans cette these
des solutions mathématiques afin d’y répondre. Nous proposons enfin un modéle d’estimation
d’incertitude pour le banc de mesure bas¢ sur la cellule 13mm.

Enfin dans le troisiéme chapitre, les résultats expérimentaux sont présentés et discutés. Une
derniére partie, un peu a part des mesures a hautes températures mais parfaitement
complémentaires a savoir des mesures a tres basses températures sont présentees. Ces tests sont
corrélés a une collaboration avec des physiciens géologues ayant des besoins de caractérisation
de dispersion thermique couvrant les domaines entre des températures négatives et des
températures hautes, voire trés hautes. Dans cette derniere partie tout le protocole et les
solutions techniques sont décrites pour effectuer des mesures jusqu’a -40°C.

Ce travail de thése entre dans un projet soutenu et cofinancé par la Direction Générale de
I’Armement (DGA) et Aix Marseille Université (AMU).
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CHAPITRE I.ETAT DE L’ART DE LA
CARACTERISATION DE MATERIAUX

1. Permittivité diélectrique et perméabilité magnétique

Dans le cas géneéral un objet peut étre caractérise par sa masse, sa densité, sa viscosité sa
résistivité, sa taille ou encore sa température. Chacune de ces grandeurs physiques correspond
a une valeur mesurée ou calculée permettant de le représenter. Dans le cas d’un matériau on
retrouve les mémes types de grandeurs. Plus précisément lors de I’interaction entre une onde
électromagnétique et un matériau, les grandeurs physiques associées sont la permittivité, la
perméabilité ou encore 1’indice de réfraction. Dans le cas ou la fréquence de 1’onde est comprise
entre quelques MHz et quelques dizaines de GHz (domaine des hyperfréquences) on parlera
alors de la permittivité diélectrique et de la perméabilité magnétique. Elles correspondent
respectivement aux réponses du matériau au champ électrique et au champ magnétique de
I’onde incidente. Ces grandeurs sont complexes et dépendent de la fréquence de 1’onde émise.
Elles peuvent étre écrites sous la forme :

*

£ = [egp —jer"|le0 = €r"& (1-1)
Et

1 = (1R = JjHr"1Ho = HrHo (1-2)
Ou g, et u, sont respectivement la permittivité et perméabilité du vide. Avec g, =
ﬁlO‘gF/m et uo = 4m1077H/m . gx* et u} sont la permittivité et la perméabilité relative
complexe du matériau. Parler de caractérisation de matériaux concerne en régle générale la

détermination ou le calcul de ez* et uy ; on parle alors de spectroscopie diélectrique.

k

Permittivité

108 1p10 101

Fréquence (Hz)
Figure 1 Représentation de divers mécanismes diélectriques en fonction de la fréquence

La spectroscopie diélectrique est définie comme I’ensemble des méthodes de mesure de
propriétés diélectriques d’un matériau. Le choix de ces méthodes dépend généralement de
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I’application visée. En effet les valeurs de permittivité et de perméabilité peuvent changer avec
la fréquence. Ceci oblige le développement de bancs de mesure de caractéristiques
électromagnétiques spécifiques a certaines bandes de fréquences et donc a des applications
données. Dans certains cas, les variations de ces grandeurs répondent a des phénomeénes bien
connus comme la relaxation pour les liquides [1], [2] (cf. Eigure 1) et permettent d’extrapoler
les mesures.

Hormis les propriétés de 1’onde émise, les conditions dans lesquelles le matériau se trouve sont
importantes. La température, la pression et I’humidité et une série d’autres paramétres peuvent
modifier les propriétés électromagnétiques du matériau. Il est donc nécessaire de prendre ces
parametres en compte lors des mesures. Lors de cette thése nous nous sommes particulierement
intéressés a I’impact de la température sur les matériaux et les solutions de mise en température
de systémes de caractérisation électromagnétique de matériaux deja existants.

2. Rappel des techniques de caractérisation de matériaux

La caractérisation directe d’un matériau est impossible : il n’existe pas d’appareil dévolu
seulement a ce type de grandeurs. De ce fait, la seule facon de mesurer sa propriété
électromagnétique est de réaliser une mesure indirecte. La méthode la plus simple est d’éclairer
un matériau a l'aide d'une onde électromagnétique et de mesurer la réflexion et la transmission
obtenues. Dans la plupart des cas, une onde électromagnétique est émise grace a une antenne
sur un matériau, de fagon a propager I’onde dans une direction orthogonale a sa surface. De
plus les matériaux étudiés sont généralement de grande dimension devant la taille de I'antenne
d’émission.

Antenne 1 ¥ Antenne 2

Onde incidente
Matériau

Figure 2 Schéma simplifié de la caractérisation d’un matériau en espace libre.

L’onde incidente provenant de 1’antenne est ensuite réfléchie et transmise puis mesurée par une
deuxiéme antenne (Eigure 2). Ce principe permet de prendre en compte les caractéristiques
électromagnétiques du matériau. Le matériau n’étant pas de taille infinie la géomeétrie de celui-
ci modifie également la mesure. Dans le cas ou le matériau est sphérique, ces effets sont
diminués mais I’environnement extérieur de mesure devient alors tres important. En effet cela
permet de diminuer les effets de bords que 1’on peut alors observer.
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Afin de contrdler cet environnement extérieur et surtout de mieux contréler la propagation de
I’onde, trois familles de techniques de caractérisation électromagnétique peuvent étre citées. La
propagation libre qui demande une maitrise parfaite de 1’environnement de mesure en chambre
anéchoique ou bien encore en chambre réverbérante [3]. A partir des mesures avec et sans
échantillon, il est possible de déterminer les grandeurs électromagnétiques de celui-ci.

Les systémes résonnants permettent de cloisonner un échantillon dans une enceinte métallique.
La dimension de cette enceinte et sa geomeétrie permettent alors d’obtenir des résonances a des
fréquences précises et d’obtenir avec un échantillon, ses propriétés électromagnétiques. Ces
deux derniéres familles ne seront pas explicitées dans la these.

Port 1 Port 2

v v v

Onde incidente Onde réfléchie

Figure 3 Schéma simplifié de la caractérisation d’un matériau dans un systéme a
propagation guidée métallique. En or, se trouve les parois métalliques du guide et en
bleu, I’échantillon a étudier.

Enfin la troisieme famille concerne la propagation guidée (Eigure 3). Le principe de mesure
est de faire passer un courant dans un guide métallique de facon a créer un champ
électromagnétique a I’intérieur de celui-ci. La propagation de 1’onde est alors unidirectionnelle.
L’échantillon est ensuite placé a I’intérieur du guide, sur le trajet de I’onde. Cette onde est alors
perturbée créant une réflexion et une transmission. On retrouve dans cette famille 4 techniques
de mesure : la ligne rectangulaire, la sonde capacitive ou sonde a effet de bout, la ligne micro-
ruban et enfin la ligne coaxiale.

Dans le cas de chaque famille, les mesures effectuées sont dites vectorielles. Autrement dit
I’onde réfléchie ou transmise est mesurée en termes d’amplitude et de phase. Dans le cas de la
propagation guidée, la propagation de 1’onde sur une distance donnée génére une diminution de
I’amplitude et une modification de la phase. La présence d’un matériau a donc également un
impact sur ces deux parametres de 1’onde. Il est donc nécessaire de connaitre la valeur de
I’amplitude de I’onde et de sa phase avant et aprés I’échantillon (Eigure 4). La connaissance de
ces dernieres est le point clé de la caractérisation de matériaux et surtout la principale source
d’erreurs de ce type de systeme de mesure.

Port 1 Port 2

pl Déplacement du plan de phase pl’ p2’ Déplacement du plan de phase p2

Figure 4 Schéma représentant la problématique du plan de phase.
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Dans la Eigure 4 est représenté un échantillon (en bleu) positionné a une distance donnée du
port 1 et du port 2 de I’analyseur de réseau. Les mesures d’amplitude et de phase données par
I’analyseur de réseau sont donc celles obtenues au niveau des plans de phase notés p; et p2.
Cette mesure donne donc acces a une mesure d’une matrice S et donc & une mesure de
transmission (Port 1 vers Port 2) et de réflexion (Port 1 vers Port 1) de la cellule compléte.

Pour pouvoir déterminer les propriétés électromagnétiques du matériau présent dans le systéme
de mesure, il est nécessaire d’obtenir seulement la transmission et la réflexion au sein du
matériau. Cela revient a mesurer la matrice S entre les plans de phase p1” et p2’. Le fait de passer
du plan de phase p1 au plan de phase p1’ et donc symetriquement plan de phase p2 au plan de
phase p2’ revient a faire un déplacement de plans de phase autrement appelé le « de-
embedding ». Dans la suite de cette these une étude plus approfondie de cette technique est
réalisée.

La plupart des bancs de mesure ont été développés dans le but d’obtenir simplement la
permittivité a contrario certains sont destinés a la mesure de perméabilité ou plutét de
susceptibilité magnétique. Les différents moyens de mesure ont été tres bien développés dans
de nombreux articles, dont celui du Dr Krupka [4], ou des theses [5], [6]. On retrouve dans le
tableau ci-dessous une synthése avec une liste non exhaustive de différentes techniques utilisées
avec leurs avantages et inconvénients (Tableau 1).

Méthode Avantages Inconvénients Références
Cout élevé
Espace libre Large bande Réglages géométriques [71, [8]
délicats

Précision de mesure

S Quiasi-
Cavité résonnante Mesurer des petits monochromatique [9], [10]
échantillons
Bande étroite des
. . . Quides rectangulaires
Ligne rectangulaire Relativement simple & [11]-13]

mettre en ceuvre. Gaps d’airs importants
Précision limitée

Large bande de e,
Précision limitée

Ligne coaxiale fréquence. [14], [15]
Usinage d’échantillon

Manipulation
N Large bande de Gaps d’airs importants
Sonde capacitive ) S [16], [17]
freéquence Précision limitée
Micro-ruban Faible encombrement = Gaps d’airs importants [18]

Tableau 1 Tableaux de synthese de différentes techniques de spectroscopie diélectrique
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Chaque technique de mesure posséde ses avantages et ses inconvénients. Dans notre application
principale, 1’aéronautique, il est nécessaire de couvrir une bande spectrale importante et
d’atteindre des fréquences de 1’ordre de 20GHz couvrant ainsi les bandes radar classiques.
Cependant les applications civiles de la these nous ont amenés a regarder des fréquences plus
basses. Le choix d’une ligne coaxiale s’est donc présenté. De plus, les lignes coaxiales sont trés
adaptées pour 1’ajout des systémes supplémentaires, tels que des systémes de chauffages.

=

cellule 7mm dans I’environnement de simulation CST Microwave Studio (centre et
droite).

Dans le cadre de la thése nous avons travaillé sur ’adaptation d’un systéme de thermorégulation
sur des cellules coaxiales déja validées. Ces cellules ont été réalisées dans notre laboratoire. La
premiere est une cellule coaxiale de 7mm de diameétre extérieur dans laguelle on peut insérer
un échantillon de matériau solide [15]. Le diametre de 7mm de la cellule permet de réaliser des
mesures jusqu’a 18GHz en théorie. Cette cellule sera appelée la cellule 7mm dans la suite de la
thése.

Figure 6 A : Photo de la zone de confinement de I’échantillon (Porte échantillon). B :
Photo de la cellule 13mm assemblée avec les connecteurs PC7. C : Coupe de la cellule
13mm dans I’environnement de simulation CST Microwave Studio.

La deuxieme cellule de mesure est une cellule de 13mm de diametre extérieur [19] (Eigure 6).
Elle est basée sur un systéme de porte échantillon de fagon a cloisonner un échantillon dans un
espace confiné. La cellule posséde une adaptation de diametre entre celui des connecteurs
(7mm) et la zone échantillon (13mm) grace a des zones coniques, de maniére a agrandir la zone
utile de 1’échantillon sous test. Les dimensions de la cellule limitent la fréquence maximale
d’utilisation a 10GHz. Son porte échantillon spécifique est réalisé afin d’accueillir tous les types
de matériaux (solides, gels, poudre etc....). Ce dernier avantage nous a conforté sur 1’utilisation
de cette cellule lors de la these pour les applications civiles (biomédicale, radar de sol ou GPR :
Ground Penetrating Radar). Pendant ces travaux de recherche nous avons étudié I’impact des
zones coniques situées de part et d’autre du porte échantillon qui peuvent poser certains
problémes lors d’études de matériaux a trés faibles indices. La technique de « de-embedding »
introduite plus haut a donc été revue dans son ensemble pour cette cellule. Faisant I’objet d’un
transfert technologique dans la société Multiwave Innovation, nous avons gardé une licence
nous permettant d’utiliser celle-ci dans nos travaux de recherche. Elle a donc également été de
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nombreuse fois validée en termes de mesure de permittivité et de permeabilité et est encore
aujourd’hui utilisée par de nombreuses entreprises.

A T’aide d’un systeme de mesure fréquentielle comme un analyseur de réseau, il est possible
d’obtenir grace a ces cellules coaxiales des mesures de transmission/réflexion d’un échantillon.
Ces mesures, appelées matrices de « Scattering » ou matrices S peuvent étre directement reliées
a la permittivité et a la perméabilité grace a des méthodes directes comme la méthode de
Nicholson et Ross [20] ou itérative comme celle de Baker-Jarvis [14]. La méthode de mesure
sera plus précisément développée dans le Chapitre 2.

3. Principe général de chauffage

Les techniques de mesure de permittivité et de perméabilité étant bien connues dans la
littérature, certains laboratoires ont été amenés a ajouter des systemes en température. Que cela
soit dans le domaine médical, militaire ou méme civil avec le GPR la connaissance des
caractéristiques physiques en fonction de la température est devenue inévitable. 1l est important
de noter que contrairement aux bancs de caractérisation électromagnétique de matériaux, il
n’existe pas a I’heure actuelle de banc de mesure en température sur le marché. Certains bancs
de mesure ont été développés pour des applications de recherche mais aucun n’est
commercialisé. On retrouve parmi les bancs de mesure existants des systemes en ligne micro-
ruban (CPW) [21], [22], en espace libre [23], en guide rectangulaire [24]-[26], en résonateur
[27]-[36], en sonde capacitive [37]-[45] et finalement en guide coaxial [46]-[49]. Ils
reprennent ainsi toutes les techniques de caractérisation de matériaux classiques et sont ensuite
associes a des systemes de thermorégulation et moyens de chauffage.

Source de
chaleur

Partie Externe

Matériau sous test

Port 1 Port 2

Figure 7 Exemple de chauffage direct avec une cellule coaxiale. Les parties en or et
rouge sont parfaitement conductrices. L’échantillon est en bleu.

Dans le cas d’une cellule coaxiale, le systéme de chauffage le plus simple est un systéme direct
grace a un four tubulaire dans lequel est placé la cellule ou une simple bague thermique qui
serait placée autour de la cellule. Ces derniers systemes sont relativement simples a mettre en
ceuvre et sont dissociés de la cellule de mesure et du systéme de mesure hyperfréquence.

L’utilisation d’une bague chauffante, permet de faciliter le transfert de chaleur via les parois
métalliques de la cellule coaxiale (Eigure 7). Pour cette raison nous avons associé a nos cellules
de mesures coaxiales une bague chauffante couplée a un systeme électronique de
thermorégulation. L’échantillon et la cellule sont donc soumis & la variation de température de
cette méme bague. Ce systéme s'avere efficace en termes de chauffage et de mesure mais doit
étre utilisé avec precaution. Tout d’abord la température au sein de 1’échantillon doit étre
mesurée ou associée au temps que 1’échantillon met a atteindre la température de consigne. De
plus, la montée en température d’une cellule métallique peut entrainer un effet de dilatation de
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celle-ci. Enfin le chauffage et le refroidissement des connecteurs, des cables et de la cellule,
générés au fur et a mesure que 1’on réalise les mesures peut détériorer les composants. Dans
cette these chaque précaution exposee a été precisement étudiée pour les différents bancs de
mesure réalises. L’exposition du matériel a ces variations de température nous a également
amene a réfléchir a une solution de connexion innovante afin de limiter les contacts entre la
cellule de mesure et les cables de I’analyseur de réseau. Cette étude est démontrée dans la partie
2 du chapitre 3 de cette these dans la présentation du nouveau banc de mesure en température.

De fagon a valider les différents resultats obtenus dans cette thése nous avons étudié des
matériaux bien connus dans la littérature ou au laboratoire. Tout d’abord le téflon, bien connu
de la littérature et qui a la particularité d’étre un diélectrique stable en fréquence. Ensuite des
alcools, tels que I’0ctanol, 1’éthanol et le cyclohexanol. Ces liquides ont été choisis car ils sont
bien référencés dans la littérature et étaient a notre disposition au laboratoire. Enfin nous avons
choisi un matériau magnétique SIEPEL APU10 [15], [50]. Ce matériau est un absorbant
élastomeére, réalisé a partir d’un mélange de silicone et de fer-carbonyle. Pour la thése ce
matériau a un intérét bien précis puisqu’il s’apparente fortement en termes de propriétés
électromagnétiques a des matériaux entrant dans la constitution des revétements des aéronefs
militaires. Celui-ci permettra donc de visualiser les comportements que 1’on peut attendre des
matériaux avions en général dans le cas de fortes variations en température.
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CHAPITRE Il. TECHNIQUES DE MESURE DES
GRANDEURS ELECTROMAGNETIQUES

L’utilisation de cellule de mesure coaxiale dans la caractérisation de matériaux permet de
caractériser des matériaux en termes de permittivité et de permeéabilité. Ces cellules sont reliées
directement a un analyseur de réseau, appareil qui permet de réaliser une mesure de
transmission et de réflexion ou de matrice S de celles-ci sur une large bande de fréquence. Dans
ce contexte, il est possible de calculer les propriétés d’un matériau inséré dans la cellule grace
a des outils numériques bien connus de la littérature.

Tout d’abord il est nécessaire de récupérer la matrice S de I’échantillon a partir de celle de la
cellule complete. Cette méthode expliquée dans le chapitre 1 s’appelle le « de-embedding ».
Dans notre cas, 1’utilisation de cette technique avec la cellule 7mm est correcte cependant avec
la cellule 13mm et pour des matériaux de tres faible permittivité, cette méthode ne peut plus
s’appliquer car la réalisation méme de la cellule peut amener des désadaptations. C’est autour
de ce probléme et dans le cas de la cellule 13mm seulement que nous avons développé une
nouvelle solution numérique remplacant le « de-embedding ».

Une fois la matrice de 1’échantillon obtenue il est possible de calculer la permittivité et la
perméabilité du matériau grace a la mesure de la longueur de 1’échantillon. Pour réaliser cela,
deux types de techniques existent : les méthodes itératives [14] et les méthodes directes [20].
Nous avons choisi d’utiliser une méthode directe du fait de la simplicité d’utilisation. Cette
méthode est la méthode de Nicholson et Ross. Un des points bloquants de celle-ci est la mesure
a haute fréquence qui peut générer des artefacts numériques lors des calculs. Pour cela nous
avons travaillé sur 1’amélioration de cette technique et surtout la compréhension du probléme
numeérique génére.

Afin d’estimer les erreurs d’une mesure de permittivité et de perméabilité obtenue avec une
cellule coaxiale, nous avons réalisé un modele en se basant sur les sources d’erreurs que nous
considérions prépondérantes.

1. Optimisation de la technique de « de-embedding »

Le « de-embedding » ou autrement appelé déplacement de plans de phases, considere que la
ligne de propagation est adaptée & 50Q. Dans le cas de la cellule 7mm le rapport entre le
diameétre intérieur et extérieur est donné pour avoir une impédance de ligne de 50Q tout le long
de la cellule. Dans ce cas précis, le « de-embedding » peut étre utilisé. Le modéle numérique de
cette méthode peut étre écrit de cette facon [51]:

S = Si1 * exp(—yoly)? (1-1)

S5, = Si, * exp(—yoly) * exp(—y,ly) (1-2)

S, = S, * exp(—yoly) * exp(—voly) (11-3)
5%, = Syy * exp(—y,ly)?

(11-4)
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Les paramétres S%€; ; correspondent aux paramétres S du dispositif que I’on souhaite mesurer.
Dans notre cas, cela correspond aux paramétres S de I’échantillon. Les parametres S;; sont les

parametres S de la mesure de la cellule compete. Quant a [, et [,, ils représentent les longueurs
électriques respectives des éléments de la cellule positionnés de part et d’autre de 1’échantillon.
Cette méthode peut étre seulement utilisée avec une cellule de mesure adaptée a 50Q mais
également en considérant que seul de I’air est présent dans la cellule (sans compter
I’échantillon) puisque yo correspond ici a la constante de propagation dans le vide.

L’hypothése non négligeable de considérer une ligne de propagation completement vide et
adaptée a 50Q2 peut étre faite dans le cas de la cellule 7mm cependant pour la cellule 13mm cela
devient plus difficile. Les parties coniques réalisées pour la cellule 13mm (voir Figure 8) et
permettent d’adapter le diamétre de sorties de connecteurs au diamétre de I’échantillon. Ceci
est réalisé de facon a conserver en théorie une impédance constante le long de la cellule.
Seulement ce n’est en pratique pas le cas du fait des erreurs de conceptions.

P
. e
Laton Tetlon
— e - A4
—_

Figure 8 Image de coupe d’une des parties coniques de la cellule coaxiale 13mm réalisée
avec le logiciel CST Microwave Studio

Tout d’abord la conicité [51] de la cellule est une géométrie complexe a réaliser
mécaniquement. Ceci peut induire des erreurs dans la mesure si le design n’est pas respecté
parfaitement. De plus les parties blanches représentant des parois en téflon et permettant de
maintenir I’ame de la cellule au centre, créent une désadaptation potentielle.

Il est donc nécessaire de visualiser cette partie de la cellule comme une boite noire possédant
une matrice S donnée pour pouvoir ensuite la soustraire a la matrice S de la cellule compléte.
A partir de maintenant plusieurs solutions sont possibles :

La premiere et la plus courante est la méthode de calibrage [52]. Elle est basée sur une addition
d’une série de mesures considerées comme idéales en complément de la mesure de I’échantillon
et permet ainsi de calculer les matrices S des éléments a supprimer pour enfin soustraire ces
mémes matrices lors du calcul. Cette derniere est tout d’abord longue et lourde a réaliser et
nécessite que les éléments idéaux soient parfaits pour obtenir le meilleur calibrage possible.

Une autre solution est de réaliser ce qu’on peut appeler un etalonnage. A la différence du
calibrage on utilisera ici une deux mesures dont une considérée comme idéale, mais on ajoutera
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des suppositions sur la maniére dont a été réalisée la cellule. C’est cette derniére que nous avons
utilisée.

a. Principe
Le but de cette étude est donc d’améliorer autant que possible 1’exploitation des mesures pour
rendre la détermination de la permittivité et la perméabilité, la plus pertinente possible. Pour
cela il est nécessaire d’optimiser la mesure des parametres S de 1’échantillon en optimisant les
parametres ad’hoc permettant de réaliser d’une maniére optimum les opérations du « de-

embedding ». L’utilisation d’un étalonnage avec une mesure préalable a été choisi afin de
garder la simplicité de la mesure et de ne plus considérer les parties coniques de la cellule

comme des lignes coaxiales simples adaptées a 50Q.

Le principe sera ici de déterminer les matrices S de chaque partie conique, a 1’aide d’une mesure
de la cellule a vide et a partir de suppositions, que nous présenterons par la suite, pour enfin les
injecter dans la mesure avec un échantillon et finalement obtenir les parametres S de

I’échantillon lui-méme.

La mesure d’étalonnage choisie est la mesure a vide puisqu’elle correspond a la mesure la plus
parfaite que 1’on puisse obtenir sans ajout d’éléments.

b. Modele mathématique

La premiere étape du modéle est la modélisation de la cellule compleéte en la considérant comme
une succession d’¢éléments indépendants. Dans ce modele (Eigure 9), chaque élément possede
une matrice S associée.

£
:

EEsssnEw Lot AL EEE LT

Connecteur 1 Coéne 1 Echant Cone 2 Connecteur 2

Figure 9 Représentation de la cellule coaxiale 13mm en éléments distincts

Connecteur 1 et Connecteur 2 correspondent aux transitions entre la cellule et les cables de
I’analyseur de réseau. Le diameétre externe des connecteurs est de 7mm et ceux-ci possedent
une impédance considérée comme constante a 50Q2. On considérera ces éléments comme des
lignes de propagation d’une longueur donnée que 1’on nommera dcol et dco2.

Cone 1 et Cdne 2 représentent les sections coniques de la cellule et seront également nos
inconnus dans toute la durée du modele développé ci-dessous.

Echant, représente la zone de 1’échantillon. Cette zone possede une impédance constante de
500, a vide et la longueur est notée d.
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Tout comme il existe des matrices S représentant les éléments de la ligne de propagation on
peut trouver pour chaque élément une matrice de transfert T tel que:

[Tcell] = [Tconl1] = [Tconel] = [Tech]  [Tcone2] x [Tcon2] (115)
Ce format permet ainsi de séparer chaque élément de la matrice globale Tcell obtenue en
mesure. On rappelle que pour une matrice T donnée telle que :

T — Ty T12]

Ty Ta (11-6)
Ou chaque parametre de la matrice T peut étre exprimé en fonction de ceux de la matrice S
associeeona:

522511
T11 - 512 521 ( “_7)
Sll
Ty = —
Sy (11-8)
SZZ
Ty = —
O (11-9)
T ! (
22 = ¢
S21 11-10)
De plus si on considére que chaque matrice T est inversible on peut écrire :
[Tech] = [Tconel]™! * [Tcon1]~! * [Tcell] * [Tcon2]~?! (
* [Tcone2] ™! 11-11)

Afin de simplifier 1’écriture on notera : [Tcp] = [Tcon1]~1 * [Tcell] * [Tcon2]~1
Sachant que les connecteurs sont des sections de guides coaxiaux adaptés a 50Q2 on peut
écrire leur matrice S sous la forme :

s 0 e@d—jo
con = [gad-jo (11-12)

d correspondant ici a une longueur de ligne. Ce modeéle est donc adapté aux connecteurs mais
également a un troncon de ligne coaxiale a 50Q. Pour rappel, dans le cas des connecteurs les
longueurs d utilisées sont dcol et dco2 que 1’on considére connues donc déja mesurées.

Dans le cas d’une mesure a vide on peut écrire :
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[TechV] = [Tconel]™" « [TcpV] * [Tcone2]™! (11-13)

Ou TechV représente la matrice T de 1’échantillon vide d’une longueur d. TcpV représente le
produit des matrices T inverse des connecteurs avec la matrice T de la cellule entiére a vide.

Il reste maintenant a déterminer les matrices Tconel et Tcone2. Tconel et Tcone2 représentent
les matrices T des cones de la cellule 13mm. On obtient ainsi 8 inconnus (4 parameétres S par
matrice) et seulement 4 équations (Equation ( 11-14)). Il est donc nécessaire de faire des
suppositions sur la cellule elle-méme.

[A B ] N TClel TClez] N E F] _ TechV11 TeCthz
C D TchZI TCpVZZ G H TechV21 TeChVZZ ( ”-14)

Les éléments A, B, C, D et E, F, G, H représentent ici les parametres T a trouver des matrices
[Tconel] ™! et [Tcone2] .

La supposition que nous avons choisie est la symétrie parfaite de la cellule suivant le plan
perpendiculaire a sa longueur. En effet la cellule a été réalisée de fagcon a avoir autour de
I’échantillon deux lignes coaxiales coniques de méme longueur et dimension. On peut donc
écrire que le S11 du conel est égale au S»> du cone2 et vice versa. On supposera également que
les coefficients de transmission sont les mémes pour les deux cones.

Sachant que A, B, C et D sont les coefficients de la matrice T d’un élément conique on peut
écrire :

[A B TcpVqy TCPV12] . A —C _ TechV 4 Tecthz]
cC D TcpVy1 TcpVog, -B D TechV,; TechV,,| (11-15)

On se retrouve maintenant avec 4 équations et 4 inconnues. En résolvant le systeme précédent
on peut ainsi trouver les coefficients A, B, C et D et utiliser la matrice [Tcone]™! pour trouver
et calculer [Tech] avec un échantillon plein en utilisant cette formule :

[Tech] = [Tconel] ! * [Tcon1]~! « [Tcell] * [Tcon2]~! * [Tcone2]™?!
(11-16)
Pour rappel la matrice TcpV peut étre obtenue par une seule mesure puisqu’elle correspond a
la matrice de I’échantillon quand la cellule est vide et s’écrit de la fagon suivante :

[TcpV] = [Tcon1]™! « [TcellV] * [Tcon2]~?!
(1-17)
Avec TcellV étant la matrice T de la cellule compléte a vide et Tconl et Tcon2 les matrices T
des connecteurs. En revanche TechV correspondant a la matrice T de 1’échantillon doit tout
comme Tconl ou Tcon2 étre modélisé en considéerant la zone échantillon comme une ligne 50Q
et en utilisant une longueur d correspondant a la longueur du porte échantillon. On peut ainsi
calculer a partir du modeéle de ligne, sa matrice S et en déduire la matrice T.
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Figure 10 Représentation graphique de la méthode de Newton-Raphson. Le point rouge
correspond a la solution a atteindre. Xi correspondent aux différentes valeurs de x au
fur et 2 mesure de I’itération du modéle. Les droites verte, orange et violette
correspondent aux dérivée (f°(xi)) calculées pour les 3 premiéres valeurs de Xi.

Afin de résoudre le systeme ( 11-15) et de trouver les valeurs de A, B, C et D qui correspondent
aux valeurs des matrices T des cbnes, nous avons choisi d’utiliser la technique de Newton
Raphson [53]. Cette technique permet de résoudre simplement et rapidement des systémes
lineaires et non linéaires en écrivant simplement :

Xny1 = Xn — f()/f '(xn)

Ou x,, correspond a une valeur proche de la solution de 1’équation a résoudre et x,,,, est la
valeur au rang suivant.

Cette méthode est tres simple a implémenter (voir Annexe 1 : Méthode de Newton Raphson)
et peut étre résolue graphiquement (Eigure 10). Il est nécessaire d’utiliser 1’algorithme pour
chaque équation que 1’on souhaite résoudre. Etant donné que 1’on a 4 équations, on utilisera
cette méthode sur les 4 équations distinctes et cela a chaque point de fréquence.

Le seul inconvénient de cette méthode est la définition des valeurs initiales de 1’algorithme.
Cela demande une connaissance préalable de 1’ordre de grandeur du résultat a trouver. Plus ces
valeurs seront proches et plus la solution trouvée a de chance d’étre juste. Afin d’utiliser les
valeurs les plus justes possibles nous avons utilisé le logiciel de simulation électromagnétique
CST Microwave Studio et modélisé un cone. Cette solution trouvée par CST nous permet
d’approcher les valeurs solutions lors d’une mesure réelle mais ne nous donne en aucun cas les
solutions exactes.

Une fois les équations du systeme ( 11-15) résolues, nous obtenons les 4 paramétres des matrices
Tconel et Tcone2. On peut ensuite revenir simplement aux matrices S des cénes en passant
d’une matrice T a une matrice S.

c. Resultats et Comparaisons

Finalement on obtient les matrices Sconel et Scone2 correspondant aux matrices S du cone 1
et 2 présentés dans la Figure 9. Nous avons pour cela comparé ces valeurs a une simulation
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indépendante d’une matrice S d’un cone simulé sur le logiciel CST Microwave Studio (Eigure
11).

Téflon

©

Laiton
Vue de face

Laiton

Vue de coté

Figure 11 Schéma d'une des parties coniques de la cellule 13mm simulé sur CST
Microwave Studio.
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Figure 12 Comparaison entre la mesure et la simulation du module du Si1 d’une partie
conique de la cellule 13mm
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Figure 13 Comparaison entre la mesure et la simulation du module du S21 d’une partie
conique de la cellule 13mm

Les résultats obtenus par le calcul et ceux obtenus en simulation avec le logiciel CST (Eigure
12 et Figure 13) sont du méme ordre de grandeur. La différence obtenue montre que les cénes
simulés sous CST sont différents de ceux obtenus de maniére expérimentale. Ces différences
sont majoritairement dues aux défauts de fabrication des pieces mécaniques de la cellule
engendrant des désadaptations. Cependant ces résultats nous permettent de donner un avis
critique sur le bon fonctionnement de 1’algorithme.

Afin de montrer que I’agorithme fonctionne correctement, nous avons utilisé la méthode en
condition reelle.

Le principe, maintenant que les parametres S des cones sont calculés est de réaliser une mesure
de la cellule avec un échantillon et de reprendre 1’équation ( 11-16). Dans ce cas la seule matrice
T inconnue est la matrice Tech. Il donc possible de calculer la matrice S de 1’échantillon. Pour
le premier test, les mesures ont été réalisées avec un échantillon d’air.

Afin de pouvoir réaliser des mesures de permittivité sur cet échantillon il est nécessaire de
passer des parameétres S aux caractéristiques électromagnétiques. Pour cela nous avons utilisé
la technique de Nicholson-Ross-Weir [20] simple a mettre en ceuvre.

Pour rappel la matrice Tech obtenue correspond a la matrice de tout le porte échantillon (voir
Figure 9). Si la longueur de I’échantillon est inférieure a celle du porte échantillon il est donc
nécessaire de rajouter un algorithme de « de-embedding » afin de passer de la matrice S du
porte échantillon a 1’échantillon a mesurer.

Dans ces conditions, la mesure sur de 1’air devrait une mesure plus proche de la réalité qu’avec
une autre méthode de « de-embedding ». Pour 1’air, la partie réelle de la permittivite est égale a
1 sur toute la bande de fréquence. Nous avons réalisé une mesure avec la cellule 13mm et
compare I’ancien modele « de-embedding » classique, équations 11 1 a 1l 4 avec le nouveau
modele développé (Eigure 14). Pour rappel, I’ancien modéle correspond au simple déplacement
des plans de phase alors que le nouveau prend en compte les parties coniques.
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Figure 14 Partie réelle de la permittivité avec les deux méthodes de calcul sur un
échantillon d’air

Le résultat observé est bien celui attendu. On voit qu’en utilisant un « de-embedding » classique
la valeur de permittivité est surestimée sur cette bande de fréquence. Cette surestimation est
bien due a la mauvaise prise en compte des parties coniques de la cellule. Mais ces résultats ne
sont que pour des échantillons vides. Le plus intéressant est de vérifier 1’algorithme sur des
mesures avec des matériaux a plus forte permittivité.

Dans le but de valider ce modéle un échantillon de Polyéthyléne haute densité (PEHD) a été
dimensionné aux dimensions du porte échantillon de la cellule et mesuré.

Le choix de ce matériau a été effectué du fait que dans la littérature le PEHD a été déja
caractérise, a plus basse fréquence [54] et méme a plus haute fréquence [6]. Avec une mesure
de la partie réelle de la permittivité & 2.44 a 600Mhz (voir Figure 15). Le résultat est
satisfaisant. De plus la littérature montre que 1’évolution est quasi constante ce qui conforte le
fait que la correction de la permittivité est correcte.

Ce résultat est donc cohérent avec les données trouvées en référence et montre la possibilité de
la technique a corriger ’effet de surestimation de la permittivité en prenant mieux en compte
les désadaptations de la cellule de mesure.
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Figure 15 Résultats obtenus avec un échantillon de 6mm de PEHD dans la cellule 13mm

Si on poursuit I’étude en caractérisant d’autres matériaux comme des liquides, ou la permittivité
est plus grande et varie en fonction de la fréquence on se rend compte que la correction de la
permittivité est négligeable (Eigure 16).
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Figure 16 Reésultats obtenus avec un échantillon de 24mm d'octanol dans la cellule
13mm

La Figure 16 montre que lorsque I’on prend des matériaux avec des permittivités plus élevées
ou/et des dimensions plus grandes la différence entre le nouveau et I’ancien modéle est
négligeable. L’algorithme compense les erreurs d’adaptation non prises en compte dans un
modele de ligne classique (« de-embedding »). Ces erreurs peuvent étre considérées
négligeables a partir d’un certain niveau de transmission dans la cellule. En effet quand la
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réflexion de 1’échantillon devient trés grande devant celles dues a la désadaptation de la cellule
on peut considérer ces erreurs comme négligeables.

d. Conclusion

La précision de la mesure de permittivité et de perméabilité dépend de la précision de tous les
outils numériques et mécaniques utilisés. La technique dite de « de-embedding » en fait partie.
Cette méthode permettant de déplacer les plans de références de phases de la mesure de
parametres S obtenue grace a un analyseur de réseau vers ceux de 1’échantillon a mesurer, peut
étre effectuée que dans certaines conditions. En effet, la cellule de mesure utilisée doit étre
adaptée a 50Q sur toute sa longueur.

Dans notre cas il a donc fallu trouver une autre méthode permettant d’obtenir les paramétres de
I’échantillon a caractériser en prenant en compte la géométrie complexe de la cellule 13mm.
Pour cela nous avons réalisé une méthode basée sur un principe d’étalonnage. Cette méthode
permet de décomposer la cellule de mesure en 5 parties distinctes afin d’isoler les éléments
coniques de la cellule. Gréace a certaines suppositions et & la résolution d’un systéme d’équations
non linéaires, notre algorithme permet de calculer avec une faible complexité les matrices S de
ces parties coniques. Cependant cette technique nécessite la connaissance de valeurs initiales
aussi proches que possible de la réalité afin de résoudre au mieux le systéme d’équations. Méme
si cela demande un temps de calcul plus important que la technique du « de-embedding »
classique, elle donne des résultats preécis et reste adaptée pour tous types de mesures avec cette
cellule. Les matrices S de chaque élément de la cellule sont déterminées grace a notre
algorithme puis réutilisées lors des calculs de permittivité et de perméabilité des échantillons a
caracteériser.

Les mesures réalisées, utilisant la méthode décrite précédemment, ont montrées que les résultats
sont nettement améliorés dans le cas de faible permittivité. Cependant dans le cas de
permittivité plus importante, la correction n’est pas forcément nécessaire. En effet I’erreur faite
lors de I’utilisation d’un « de-embedding » classique peut devenir négligeable par rapport a la
valeur de permittivité.
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2. Mesures hautes fréquences

L’estimation des caractéristiques électromagnétiques des matériaux a bien été développée ces
derniéres années [55]-[59], cependant les applications étant toujours trés diverses et sur des
bandes de fréquences différentes, ces techniques ne répondent souvent qu’a une seule
application. L’avantage d’utiliser des cellules de mesure coaxiales dans la caractérisation
¢lectromagnétique de matériaux est d’obtenir des mesures sur de larges bandes de fréquences.
D’apres la théorie des modes de propagation et des lignes coaxiales, la fréquence maximale
d’utilisation d’une cellule coaxiale dépend de la fréquence de coupure du 1°" mode supérieur.
Cette fréquence dépend de la dimension des diamétres de cette cellule et est d’autant plus grande
que le diametre est faible.

Seulement la technique de Nicholson-Ross-Weir [20] présente certaines limites dépendant de la
dimension du matériau et cela restreint d’autant plus la bande de fréquence d’utilisation. Cela
ne permet donc pas d’utiliser la plage compléte de fréquence de fonctionnement de la cellule
de mesure pour le cas de certains matériaux. Dans cette partie nous présentons spécifiquement
les limites de la méthode en introduisant une nouvelle solution mathématique. En effet certaines
solutions sont déja présentes dans la littérature (ex : déroulement de phases), mais nous avons
préféré commencer par comprendre le probléeme de maniére physique afin d’en faire découler
un modele mathématique. Nous montrons alors qu’il est possible de réaliser des mesures a haute
fréquence avec une méme cellule alors méme que la technique de Nicholson-Ross-Weir (NRW)
est limitante.

De plus, méme si la méthode NRW est la plus connue et la plus utilisée, elle ne prend pas en
compte un phénomene bien connu, I’effet cavité en guide d’onde. En effet, 1’utilisation d’un
échantillon de taille finie dans la caractérisation de matériaux engendre un phénomene de
résonance a l’intéricur et peut-étre comparé au phénoméne "Fabry-Pérot" [60]-[62]. Ce
phénomeéne engendre des artefacts dans la mesure et donne lieu a des valeurs non physiques.
La méthode NRW a déja été reformulée dans le cas de matériaux a faibles pertes et non
magnétiques [13]. D’autres solutions sont également proposées en se basant sur des approches
approximatives [63]. Dans notre cas nous ajoutons a notre méthode, 1’algorithme itératif de
Baker-Jarvis [14].

Afin de démontrer la faisabilité de la méthode nous étudions simplement un matériau bien
connu, le téflon [64]. Cette partie est divisée en trois sous-parties. La premiére consiste en
Iétude de la méthode générale de détermination de la permittivité et de la perméabilité a partir
des parameétres S en cellule coaxiale, basée sur la technique de NRW. La deuxiéme présente les
deux parties du modele mathématique que 1’on propose. Enfin la derniére partie concerne
I’application de la méthode sur des mesures réelles.

a. Modéle initial

Tout d’abord il est important de rappeler que le conditionnement d’une bonne mesure de
permittivité et de perméabilité avec une cellule coaxiale est basé sur la détermination précise
de la matrice S de I’échantillon sous test et donc de réalisation d’un « de-embedding » le plus
parfait possible. On considérera donc dans cette partie que la matrice de 1’échantillon a été
parfaitement obtenue et que les erreurs visualisées ne sont induites que par la méthode de calcul
de permittivité et de perméabilité suivante.
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Rappelons que les caractéristiques électromagnétiques d’un matériau sont complexes et
définies par :

€= [er —jer"]le0 = €r"& (11-18)

et

1= [Ur = jHur"1Ho = Urlo (11-19)

Ou g, et u, sont respectivement la permittivité et la perméabilité du vide tandis que ;™ et uy
sont la permittivité et la permeabilité complexe relative du matériau sous test. Ces dernieres,
seront les valeurs que nous essaierons de déterminer dans cette partie.

Pour la suite de I’étude on considére que 1’échantillon est homogeéne et de longueur d. Une onde
électromagnétique est envoyée perpendiculairement a cet échantillon. Le champ électrique
transmis peut alors s’écrire :

n

E, = TyT,exp(—jkd) * z [—L1; exp(—jkd)]™ * Einc ( 11-20)
0

E. = T, T, exp(—jkl)
T T 1+ L exp(=2jkl) e (11-21)

Ou les T; sont les coefficients de transmission, I; ceux de réflexion et k le nombre d’onde
pouvant étre définis avec le coefficient de propagation :

— ,—jkd
z=¢ (11-22)
| = Inz

T jd (11-23)

En prenant en compte les conditions d’adaptation et les conditions aux limites on obtient :

T,=1-Leth = —hi €[1;2]

(1-24)
En utilisant I’équation 11-25 on trouve finalement :
£ = (1 —r?) exp(—jkd)
T+ (Fexp(—jkd))? ™ (11-26)

On peut alors définir deux relations pour les paramétres S en fonction du paramétre de
transmission z et de réflexion I":

_(A=T%z
$21 =102 (11-27)

Par analogie :
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_A-z2r
&1_1—(r@2 (11-28)
Ou Sy est la réflexion du port 1 sur le port 1 et Sp1 est la transmission du port 1 vers le port 2.

A ’inverse on peut déduire les paramétres de transmission z et de réflexion I" avec des données
mesurables S

z> = (S, —=T)/(I'*S1; + 1)

(11-29)
| Su-r
T TS+ T (11-30)
Et
F—1_5221+5121+ 1_5221+Sfl 2 1
T 2xS, 2+%5y, - (11-31)

Si on considere un environnement sans gainon a : | I' | < 1. Ensuite on peut calculer I’indice de
réfraction n et I’impédance de ligne Z associés :

14T
Z=1"r (11-32)
Et
_ Capk
= (11-33)

Nous considérons c;,;, comme étant la vitesse de la lumiére dans la piece expérimentale
(considérée comme égale a la vitesse de la lumiére dans le vide).

w est la pulsation et est définie par:

w=2xmxf (11-34)

et f est la fréquence.

Finalement on peut définir simplement la permittivité et la perméabilité relative comme étant
des combinaisons de net Z :

NI S

(11-35)

p=nxz (11-36)
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Dans cette méthode un probléme apparait a 1’équation ( 11-30). L’ indétermination du signe de
z n’est pas simple a résoudre. Cela peut créer des instabilités sur le calcul de permittivité et de
perméabilité. Il est donc nécessaire de bien déterminer le signe en prenant en compte le
phénomene physique.

b. Modéle mathématique

Afin de comprendre les problémes définis précédemment, nous avons utilisé le logiciel CST
Microwave Studio pour modéliser un morceau de cellule coaxiale remplie par un échantillon de
téflon. Ce cas simple nous permet d’isoler toutes les problématiques pouvant étre apportées par
la cellule compléte et surtout de pouvoir visualiser toutes les étapes de calcul de la permittivité
et de la perméabilité depuis 1I’obtention des paramétres S de I’échantillon mesuré.

I I

I

1
i 12.00 mm
|

N/

Interfaces Air/Téflon

Figure 17 Ligne coaxial de 12mm de long remplie par un échantillon de téflon simulé
avec un solveur temporel, avec le logiciel CST Microwave Studio, pour des fréquences
comprises entre 200MHz et 15GHz.

L’échantillon de téflon modélisé d’une permittivité de 2,1 mesure 12mm de longueur. Nous
verrons ici que la longueur a une importance précise sur la rotation de la phase du champ
¢lectromagnétique dans 1’échantillon. Les dimensions de la ligne coaxiale sont celles de la
cellule 13mm au niveau du porte échantillon. Pour rappel le diamétre intérieur mesure 5.65mm
et le diametre extérieur est de 13mm de diameétre. La plage de fréquence choisie est 200MHz —
15GHz. Théoriquement la dimension de la cellule ne permet pas d’obtenir des mesures au-dela
de 10GHz mais dans la simulation seul le mode TEM est observé. Ceci permet donc de
visualiser des mesures jusqu’a 15GHz sans probleme de modes supérieurs et surtout de pouvoir
visualiser correctement 1’évolution des parametres S sur une plus large bande de fréquence.

En effet si I’on souhaite comprendre les problématiques de calcul de permittivité et de
perméabilité il est nécessaire de regarder les paramétres S sur une large bande de frégquence.
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Figure 18 Phase du S11 et du S21 d*un échantillon de téflon de 12mm entre 200MHz et
15GHz

La premiére chose que nous regardons est la comparaison entre 1’évolution de la phase des
paramétres S mesurés (S11 et S21 ; Figure 18) et la permittivité et la perméabilité calculées
(Eigure 19).
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Figure 19 Permittivité et perméabilité d'un échantillon de téflon de 12mm entre 200MHz
et 15GHz calculée a partir d'un algorithme

Ces resultats montrent bien que 1’évolution de la valeur de permittivité ou celle de la
permeabilité est directement en lien avec le changement de signe de la phase.

Tout d’abord il est important de rappeler que la taille finie de 1’échantillon (12mm) implique
un rebond de I’onde sur les deux interfaces. Sur la Figure 19 on peut observer des sauts
(divergences) a certaines fréquences correspondant a des multiples entiers d’une demi-longueur
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d’onde dans I’échantillon. Nous définissons fo comme étant la 1% valeur de fréquence a laquelle
apparaissent les divergences. On observe aussi qu’elle correspond exactement a la moitié de la
fréquence de résonance notée fr, de 1’effet Fabry-Pérot :

c

fr=5ma (11-37)

fr représente un aller-retour dans une cavité. Dans notre cas la cavité est remplie par un matériau
d’indice n et une longueur d. 1l en résulte fo -

_fr_ ¢

fo= % = tna (11-38)

En considérant n = 1.4 (Indice du téflon) et d = 12mm et en utilisant les équations ( 11-37) et (
11-38) on obtient f, = 9Ghz and fo = 4.5Ghz. Cela correspond bien aux données obtenues en
simulation avec fo = 4.24GHz (Eigure 19).

La détermination de ces fréquences de divergence nous a permis de développer un modéle de
calcul basé sur I’incertitude de détermination du signe z dans 1’équation ( 11-30). Le modéle est
divisé en 2 modéles distincts développés ci-dessous. Le premier modele prend en compte les
changements de phases de 1’onde lorsqu’elle est réfléchie par les interfaces Air/Téflon, tandis
que le deuxiéme ajoute la prise en compte d’un retour a 1’état initial de cette onde a certaines
valeurs de fréguences.

e Premier modeéle

Tout d’abord on peut réécrire 1’équation ( 11-30) en termes d’amplitude et de phase pour
obtenir :

z; = |z|lexp(j(6, + Km)) ( 11-39)
Ou zi correspond a la valeur de z corrigée a une fréquence donnée avec un terme de phase égal
aKouKe[o,1,-1].

Ce premier modéle permet de déterminer les valeurs de K. On voit ici que z peut prendre une
multitude de valeurs en fonction de son terme de phase. Cette multitude de possibilités est
induite par le choix que nous devons faire dans la détermination du signe dans 1’équation (
11-30). Comme expliqué plus t6t, la taille finie de 1’échantillon sous test améne un changement
de signe de la phase sur le paramétre de transmission a certaines valeurs de fréquences. Cela
correspond aux interfaces définies Echantillon/Air de part et d’autre de 1’échantillon sous test.
Afin de prendre en compte ces interfaces, on ajoute un terme +m ou —m en fonction de
I’interface concernée de facon a dérouler la phase comme si I’échantillon était infini. Afin de
prendre en compte la transmission et la réflexion de 1’onde nous divisons en deux parties le
terme K en Kr et Kr:

z; = |z|exp(j(0; + (Kr + Kr)m)) (11-40)

z; = |zlexp(jO,) * exp(jKrm) * exp(jKrm) (11-41)
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Avec K = K7 + K.

Fréquences\K Kr Kt K
0, f0 0 0 0

f0, 2f0 -1 0 -1
20, 3f0 0 1 1
3f0, 410 -1 1 0

Tableau 2 Eléments correcteurs du modéle n°1
Pour définir les valeurs de K et Kr-on regarde les valeurs de S11 et Sz1 sur la Figure 18 :

e Laplage (0, fo) correspond a la zone avant la premiere divergence. Il n’y a donc pas de
correction.

e La plage (fo, 2fo) correspond a la zone entre la premiére divergence et la fréquence de
résonance. Le signe de Si1 change donc a -1 le correcteur Kr

e Sur la troisieme phase S21 change aussi de signe Kt passe a 1 et Si1 revient au signe de
départ comme K.

e Enfin dans la derniere phase, S11 rechange de signe tandis que Sy1 garde son signe. On
obtient ainsi Kt =1 et K =-1.

Afin de vérifier que le modéle fonctionne nous avons implémenté cette correction et recalculé
la permittivité (Eigure 20 et Figure 21).

4
—— Sans correction
@ |— Avec correction
= 34
s |
k= |
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2 : :
0 5 10 15
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Figure 20 Partie réelle de la permittivité d'un échantillon de 12mm de téflon avec et sans
correction sur la valeur de z : premier modele
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Figure 21 Partie réelle de la perméabilité d'un échantillon de 12mm de téflon avec et
sans correction sur la valeur de z : premier modele

On observe que le modéle fonctionne correctement jusqu’a la fréquence de résonance bien
visible autour de 8Ghz. Le résultat semble ensuite diverger alors que le résultat devrait rester
constant autour de 2,1 pour la permittivité et 1 pour la perméabilité.

e Deuxiéme modéle

Au lieu de continuer sur le modéle précédent nous tentons de comprendre d’ou vient 1’erreur
au-dela de la fréquence de résonance. En reprenant la courbe de phase du S11 et du Sy1 de départ
(voir Eigure 18) on peut voir qu’apres la résonance, soit I’endroit ou les phases changent toutes
les deux de signes, la phase du Si1 revient & son état initial. La méme chose se produit avec Sz:
mais deux fois moins souvent.

Dans le premier modele nous prenions en compte les déphasages produits toutes les demi-
fréquences de résonance pour le coefficient de réflexion et toutes les fréquences de résonance
pour le coefficient de transmission. Cependant afin de prendre en compte ce retour a 1’état initial
observé nous nous intéressons au vecteur d’onde k défini par 1’équation ( 11-23). Si 1’on
caractérise des échantillons relativement petits devant la longueur d’onde (fréquence inférieure
a la demi-fréquence de résonance de Fabry-Pérot) il n’est pas nécessaire de prendre en compte
de terme de phase supplémentaire. Cependant dans notre cas la divergence obtenue dans le
calcul est bien induite lorsque les fréquences sont supérieures a la fréquence de résonance. Nous
avons donc réécrit le vecteur d’onde :

1 .
ki = =g (InQlzD) + (0 + 2+ K,m)) (11-42)

Comme zj, ki correspond au vecteur d’onde k corrigé. Nous obtenons comme dans le modéle
précedent un parametre K; avec une infinie de solutions et donc une infinie de ki possible.

Comme tout a I’heure il est nécessaire de comprendre ce qu’il se passe au niveau de la phase
des parametres des coefficients de transmission et de réflexion. Avant la fréquence de
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résonance, les coefficients de transmissions et de réflexion était soumis a des déphasages de +
ou — . Cependant a partir de la fréquence de résonance un retour a un état initial est observé
pour chacun des coefficients.

En ce qui concerne le coefficient de réflexion, a chaque retour a 1’état initial un déphasage de -
2 est appliqué. Tandis que pour la transmission on observe un déphasage de +2x.

On peut maintenant prendre en compte ces considérations dans le modéle de ki en divisant K,
en deux composantes K,r et K, pour les coefficients de transmission et réflexion
respectivement.

1 .
ki = _j_d * (ln(|Zi|) +j* (O + 2% Kypm+ 2 % szﬂ)) (11-43)

On peut maintenant combiner les deux modeles avec les équations ( 11-41) et ( 11-43) et donner
une valeur de ki en fonction de tous les parameétres correcteurs.

I = In(|z|) +j(0z + Kpm)

i id (11-44)
Kp = (K + K + 2K, + 2K,1) (11-45)
Fréquences\K Kr Kr Kor Kzt Kp
0, fo 0 0 0 0 0
fo, 2 fo -1 0 0 0 -1
2fo, 3fo 0 1 -1 0 -1
3fo, 4fo -1 1 -1 0 -2
4fo, 5fo 0 0 -2 1 -2
5fo, 6o -1 0 -2 1 -3
6fo, 7o 0 1 -3 1 -3

Tableau 3 Eléments correcteurs du modele n°2

A partir du Tableau 3, on peut obtenir simplement la valeur de K, pour chaque valeur de
fréquence. En intégrant ces valeurs dans le calcul de permittivité et de perméabilité comme dans
la Eigure 20 on trouve la Eigure 22 ci-dessous :
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Figure 22 Partie réelle de la permittivité d'un échantillon de 12mm de téflon avec et sans
correction sur la valeur de z : deuxiéme modéle
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Figure 23 Partie réelle de la perméabilité d’un échantillon de 12mm de téflon avec et
sans correction sur la valeur de z : deuxiéme modele.

Les résultats montrent une correction parfaite de la valeur de la permittivité et de la perméabilité
sur toute la plage de fréquence. On consideére ici que quel que soit la fréquence choisie au-dela
de 15Ghz cette méthode fonctionne. La seule contrainte restera toujours la considération d’un
unique mode de propagation TEM dans la ligne ou se trouve 1’échantillon.
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Figure 24 Partie réelle de I’indice du téflon calculée apres correction de la valeur de z.

En outre un probléme reste présent, la divergence a la fréquence de résonance. Cet effet apparait
specifiquement a cette fréquence. Nous avons trouvé que ce résultat est un artefact numérique
induit par la mauvaise prise en compte de la distance électrique de 1’échantillon sous test a cette
fréquence. Etant donné que I’artefact est présent dans le calcul de Z avec 1’équation ( 11-32), on
peut en considérant seulement des matériaux diélectriques, utiliser uniqguement la relation entre
I’indice n et la permittivité et la perméabilité :

n= e (11-46)

Ce qui permet de définir pour des matériaux diélectriques purs :
n=+e

c. Validation expérimentale

(11-47)

Pour rappel, la réalisation de ce modele mathématique (Equation ( 11-44)) a pour but de corriger
les instabilités du modeéle de Nicholson et Ross a haute fréquence. Cette méthode a été testée
en premier lieu sur la cellule de mesure 13mm (voir Figure 25) qui ne doit théoriquement pas
monter a plus de 10GHz. Il est important de rappeler que cette limite en fréquence est
simplement fixée par les dimensions de la cellule et génére au-dela des modes supérieurs non
pris en compte dans le modéle de calcul de permittivité et de perméabilité.

Figure 25 Images de la cellule coaxiale 13mm et de son porte échantillon de 12mm de
long
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Tout comme les simulations réalisées, la validation du modéle avec la cellule de mesure 13mm
a été faite sur un échantillon de téflon d’une longueur de 12mm de long ¢galement. De méme
la bande de fréquence choisie est 100MHz a 15GHz afin de correspondre a celle de la
simulation. La fréquence maximale de mesure est donc supérieure a la fréquence maximale
d’utilisation théorique de la cellule. Nous devrions donc observer des effets supplémentaires
induits par la génération de modes supérieurs s’ils existent.

Les résultats obtenus sur le calcul de la permittivité et de la perméabilité sont montrés sur la
Figure 26 et la Figure 27. On observe une déviation de la mesure de permittivité et de
permeéabilité autour de 4GHz lorsque I’on utilise la technique de mesure classique. Au contraire
I’utilisation de notre modéle permet de corriger ces sauts et ainsi d’obtenir une mesure correcte
sur toute la bande de fréquence. Les mesures restent stables jusqu’a 8GHz environ. On observe
une continuité de celles-ci entre 10GHz et 15GHz avec un effet ondulé et une légeére diminution.
Nous avons ici considéré qu’au-dela de 10GHz des modes supérieurs pouvaient avoir été
généreés introduisant ainsi une instabilité dans la mesure de permittivité ou de perméabilité. De
plus, I’artefact observe ici comme un pic en plein milieu de la mesure et généré par la résonance
mise en évidence en simulation (Eigure 22) est bien présent.

—— Sans correction
— Avec correction

Partie réelle de la permittivité

-2

0 5 10 15
Fréquence (GHz)

Figure 26 Mesure de la partie réelle de la permittivité d'un échantillon de 12mm de
téflon avec et sans correction sur la valeur de z
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Figure 27 Mesure de la partie réelle de la perméabilité d'un échantillon de 12mm de
téflon avec et sans correction sur la valeur de z

Cet artefact apparait a la méme fréquence qu’en simulation mais s’étale un peu plus. Ceci est
cohérent puisqu’en pratique une méthode de « de-embedding » est appliquée et génére un
étalement sur la résonance d’autant plus important que la méthode est approximative. Cet effet
est bien un phénomeéne numérique puisqu’il dépend de 1’épaisseur du matériau comme on peut
le voir dans le phénoméne Fabry-Pérot avec les cavités résonnantes.
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Figure 28 Partie réelle de I'indice d'un échantillon de téflon de 12mm dans la cellule
13mm

Cependant comme précédemment il est possible de le corriger pour des matériaux non
magnétiques en calculant simplement I’indice du matériau et en calculant ensuite la permittivité

avec 4 = 1.
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Comme en simulation le résultat obtenu sur la mesure de 1’indice du téflon (Eigure 28) ne
montre pas d’artefact et la valeur est centrée autour de 1,4 ce qui donne environ 2 en permittivité
(en considérant p = 1). Nous avons également comparé le résultat du calcul de permittivité a
celui sans aucune supposition sur la perméabilité (Eigure 29).

—— Sans supposition
—— Avec supposition

Partie réelle de la permittivité
N
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Figure 29 Partie réelle de la permittivité d’un échantillon de téflon de 12mm avec et sans
supposition sur la valeur de p

Le résultat avec supposition parait correct sur toute la bande fréquence. En revanche pour le
deuxieme résultat, celui prenant en compte la valeur de |, on observe toujours ’artefact autour
de la fréquence de résonance et des lIégeres oscillations entre 10GHz et 15GHz.
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Figure 30 Partie réelle de la permittivité d’un échantillon de téflon de 12mm avec et sans
correction autour de la résonance

Nous avons donc divise ces erreurs en deux problemes distincts :
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e [’artefact visualisé sur la mesure peut €tre corrigé en se focalisant sur une bande de
fréquences précise et en appliquant un algorithme itératif [14] sur cette plage. Afin de pouvoir
supprimer cet artefact il est nécessaire d’utiliser seulement les paramétres de transmission dans
I’algorithme. Ceci n’est donc utilisable que pour des matériaux a faible dispersion en fréquence.
Plus la bande de la résonance sera étroite et moins la permittivité sera dispersive. 1l est donc
nécessaire d’optimiser au mieux la mesure afin de réduire cette zone de résonance.

e Le deuxieme probléeme regroupe les oscillations observées entre 10GHz et 15GHz.
Nous avons supposé qu’elles sont dues a I’apparition de modes supérieurs dans la cellule de
mesure. En effet dans le calcul de la permittivité on calcul I’indice n et ’impédance Z.
Seulement I’impédance Z dépend du mode de propagation de I’onde dans le guide. Il est
cohérent que pour des fréquences au-dela de 10GHz (Fréquence maximale de fonctionnement
en mode TEM pour une cellule coaxiale de 13mm) I’impédance calculée ne corresponde plus a
I’impédance réelle dans le guide avec I’échantillon. Nous n’avons pas eu le temps de poursuivre
ces travaux dans le but de finaliser la correction de cet artefact pour tout type d’échantillon.

d. Conclusion

La détermination de la permittivité diélectrique et de la perméabilité magnétique d’un matériau
s’effectue a certaines valeurs de fréquences seulement. A ’aide de techniques de mesures dites
de transmission/réflexion telles que les mesures en cellule coaxiale il est possible d’obtenir de
tres larges bandes de fréquences. Cependant les limites de ces bandes de fréquences sont fixées
par les dimensions géométriques de la cellule de mesure et celles de I’échantillon. C’est autour
de ces limites et plus précisément sur la limite maximale de fréquence en cellule coaxiale que
nous avons travaillé.

L’objectif de ces travaux était d’augmenter la plage de fréquence d’utilisation d’une cellule
coaxiale dans le cadre de la caractérisation de matériaux. Dans ce cadre nous utilisons une
technique directe de détermination de permittivité et de perméabilité, la technique de
Nicholson-Ross et Weir, a partir des paramétres S d’un échantillon. Cependant I’utilisation de
cette technique est parfois limitée en fréquence. Pour corriger cela nous avons étudié le
probleme théorique en le corrélant a un ou plusieurs problemes physiques. De cela, nous avons
développé un modele basé sur I’ajout de termes de phases dans le modéle théorique déja présent.
Nous avons décrit la facon dont on pouvait déterminer ces termes de phases et cela sans prendre
en compte la nature de 1I’échantillon.

Au-dela du probléme de mesure a haute fréquence un deuxieme probleme est apparu. Un
artefact de mesure au niveau d’une fréquence de résonance pouvant étre reliée a la résonance
Fabry-Pérot, apparait. Cet artefact est localisé au niveau du changement de signe des phases
des paramétres Si1 et So1. Nous avons donc proposé une solution afin de corriger cet artefact
dans la mesure a 1’aide d’un algorithme de détermination de permittivité et de perméabilité
itératif utilisé localement.

Pour finir, dans le cadre de matériaux bien spéecifiques tels que les matériaux non-magnetiques,
nous avons montré qu’il est possible de considérer seulement 1’indice de réfraction et d’en
déduire une permittivité. Ce qui permet d’obtenir des résultats tres prometteurs dans le calcul
de la permittivité en supprimant notamment les effets de I’artefact apparu avec la résonance
Fabry-Pérot.

Finalement, suivant les applications et les matériaux caractérisés nous avons montré qu’il est
possible d’étudier la permittivité ou la perméabilité d’un matériau sur de plus larges bandes de

Thibaut LETERTRE 49



Manuscrit de thése

fréquences que nous le permettait 1’algorithme Nicholson-Ross et Weir. Ces études et
notamment celles de la résonance Fabry-Pérot peuvent étre encore améliorées. Cette derniere
n’est a I’heure actuelle prise en compte dans aucun algorithme de détermination de permittivité
ou de perméabilité. Nous travaillons encore sur la correction précise de cet artefact en essayant
de comprendre la source de génération de celui-ci. Nous supposons pour I’instant que cette
erreur numérique apparait du fait d’une mauvaise prise en compte de la longueur électrique du
matériau étudié autour de la zone de résonance.

Thibaut LETERTRE 50



Manuscrit de thése

3. Estimation de ’incertitude de mesure

L’estimation de la précision pour toute grandeur physique, reste un exercice plus ou moins
délicat suivant la méthode appliquée et les parameétres d’erreurs pris en compte. Suivant
I’application choisie et le matériau sous test, la précision de cette estimation devient importante.
Dans le cadre d’une mesure de permittivité ou de perméabilité simple en fonction de la
fréquence, la précision peut étre induite par le choix de la technique de mesure utilisée mais
dépend également des modéles mathématiques appliqués par la suite pour obtenir les valeurs
d’intérét dans la mesure. Nous avons listé, pour une méthode de transmission/réflexion, une
liste de sources d’erreurs qui nous semble prépondérante:

e Erreurs de I’analyseur de réseau
e Incertitudes sur la longueur de I’échantillon
e Incertitudes sur la position des plans de références

Sachant que dans notre cas, le calcul se fait en 3 parties entre la mesure des parametres S avec
un analyseur de réseau et le calcul de la permittivité et de perméabilité basé sur la technique de
Nicholson Ross.

AS11 Ae’
Analyseur de . Nicholson - Ag”
AS12 ré);eau De-embedding Ross ,
AS21 Ap
AS22 Ap”

Figure 31 Etapes de mesures de permittivité et de perméabilité a partir des paramétres
S

Avant de prendre en compte les erreurs listées, il est important de bien définir les incertitudes
d’entrées qui sont pour nous celles de ’analyseur de réseau. Celles-ci seront propagées le long
de la chaine de calcul jusqu’a la valeur de permittivité et de permeabilité.

Tout d’abord ’erreur générée par I’analyseur de réseau peut €tre considérée comme une erreur
fixe qui dépend simplement de la mesure elle-méme. En effet, avant chague mesure nous
utilisons une méthode de calibrage afin d’obtenir la mesure de la cellule seule donnant acces a
une incertitude de mesure de celle-ci. Ces incertitudes sont définies dans les données fournies
par les constructeurs (« datasheet ») des Kits de calibrage. Dans notre cas celui utilisé est le kit
TOSLN50A-18 [65] de la marque Anritsu permettant de réaliser un calibrage jusqu’a 18GHz.
On note AS11, AS12, ASz1 et ASz2 les incertitudes de la mesure faites par 1’analyseur de réseau
(voir Eigure 32, Figure 33, Figure 34, Figure 35).
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Figure 32 Incertitude du module du Si1 en fonction du module du S11 mesuré. Ces
valeurs sont extraites de la fiche de caractéristiques (« datasheet ») du kit de calibrage
ANRITSU TOSLN50A-18
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Figure 33 Incertitude de la phase du Si1 en fonction du module du Si1 mesuré. Ces
valeurs sont extraites de la fiche de caractéristiques (« datasheet ») du kit de calibrage
ANRITSU TOSLN50A-18
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Figure 34 Incertitude du module du paramétre S21 en fonction du module du paramétre
S21 mesuré. Ces valeurs sont extraites de la fiche de caractéristiques (« datasheet ») du
kit de calibrage ANRITSU TOSLN50A-18
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Figure 35 Incertitude de la phase du parametre S21 en fonction du module du paramétre
S21 mesuré. Ces valeurs sont extraites de la fiche de caractéristiques (« datasheet ») du
kit de calibrage ANRITSU TOSLN50A-18

Aux incertitudes de mesure des parametres S viennent s’ajouter des incertitudes de mesure de
longueurs. Les algorithmes de « de-embedding » et de Nicholson et Ross sont basés sur la
détermination des longueurs électriques d’éléments a soustraire numeériquement de la mesure
et ainsi que celle de 1’échantillon a caractériser. A cause de cela il est nécessaire d’attribuer une
erreur sur ces données. On notera Al; et Al les incertitudes de mesure des longueurs électriques
des parties coniques de la cellule ainsi que AL I’incertitude de mesure de la longueur électrique
de I’échantillon.
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Enfin une derniére erreur est souvent traitée dans la littérature [66] spécifiquement dans le cadre
ou le diamétre de 1’échantillon est petit faisant augmenter le rapport de I’erreur sur la longueur.
Dans notre cas le diamétre d’un échantillon est de 13mm. En considérant une erreur de 0,21mm
de diamétre dans la construction de 1’échantillon, nous pouvons négliger cette erreur. La prise
en compte de cette erreur s’avere d’autant plus difficile qu’il serait nécessaire de considérer
toutes les déformations sur I’extérieur de 1’échantillon pour étre sir de corriger au mieux cette
erreur. Pour cela nous avons préféré nous concentrer sur les autres erreurs qui sont pour nous
plus décisives.

Il en résulte finalement 4 erreurs de mesures que nous définissons comme : Ag’, A&", Au’, Au"
représentant les erreurs des parties réelles et imaginaires de la permittivité et de la perméabilité
mesurée.

Chaque méthode de calcul utilisée a été dérivée de facon a exprimer les erreurs en sortie en
fonction des erreurs d’entrées.

a. Erreurs sur le calcul de « de-embedding »
En ce qui concerne le modeéle d’erreur sur le « de-embedding », nous avons considéré
I’utilisation de la méthode simple présentée a travers les équations 11-1 a I1-4.

L’erreur donnée par le « de-embedding » peut étre écrite comme la somme des erreurs sur
chaque composante de la mesure :

(11-48)
A5d621
_ (5% L%, N (0%, ), (05, )
1S, 2t 005, al, 1t al, 2
( 11-49)
Avec
de
aaS 11 — e_ZVOZl * ej9511
|Slll ( ”_50)
ane
a0 == el *J* 9511 * 511
S11
(11-51)
de
a;d —= 2y xe Mk,
! (11-52)
de
aS 21 = e_YOll * e_YOZZ * ej9521
0|52] (11-53)
ane
ag 21 — e_)/Oll * e_VOIZ *] * 6521 * 521
S21
(11-54)
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(11-55)

Pour des raisons de symétries, on peut remplacer les indices 11 et 21 par 22 et 12 respectivement
afin d’exprimer les équations des deux autres paramétres S. De plus les paramétres S%
représentent les mesures de parameétres S apres le « de-embedding ».

En prenant cela en considération on peut calculer les termes dérivés et donc les fonctions erreurs
pour chaque paramétre S.

b. Erreurs sur le calcul de la permittivité et perméabilité

Par la suite nous avons estimé I’erreur obtenue sur les parties réelles et imaginaires de la
permittivité et de la perméabilité en fonction de I’erreur calculée pour les paramétres S de
I’échantillon ainsi que de la longueur de 1’échantillon. Etant donné que la méthode Nicholson
Ross est tres utilisée dans la littérature des modeles d’incertitudes ont également été
développées [14]. On obtient ainsi les équations suivantes :

, de 2 (de} > (del
Aej, = d|S|A|5| o060, ) + (AL
Sa
(11-56)
" 2 2 " 2
de de
i () (o) + (S0
¢ (11-57)
e Y ofdup o\ (k)
o= (e i)+ (2, ) ¢ (% .
11-58
2 " 2 2
" du dug dig
i [ ) - (o
(11-59)

Avec o I’indice du paramétre S concerné (11, 21, 12 ou 22). Dans notre cas le couple S11 et Sx1
est utilisé dans le modele d’incertitude afin de prendre en compte la transmission et la réflexion
de la mesure dans le sens du port 1 vers le port 2.

Etant donné que les incertitudes sur les longueurs sont mesurées généralement manuellement,
nous avons fixés Al, Al,et AL a 0,2mm.

c. Mesures

En utilisant ce mod¢le d’incertitude, nous avons pu calculer les erreurs relatives de certaines
mesures de permittivité et de perméabilité en fonction de la fréquence dans 1’objectif de
déterminer les sources d’erreurs principales. Nous avons observé que la plupart des erreurs
prépondérantes étaient des erreurs fixes et peuvent donc dans certains cas devenir négligeable
par rapport a la mesure obtenue. En effet les erreurs de 1’analyseur de réseaux ou celles des
longueurs électriques mesurées sont fixes. Cependant celles des longueurs peuvent étre plus ou
moins importantes suivant la technique de détermination de ces longueurs utilisées.
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Figure 36 Incertitude de mesure d'un échantillon de 24mm de long d'octanol entre
S0MHz et 2GHz

En premier lieu, des mesures ont été faites sur de 1’octanol en utilisant un porte échantillon de
24mm_(Eigure 36). Les résultats montrent que les incertitudes de mesure sur la partie réelle
sont plus faibles que la partie imaginaire. Tout d’abord il est nécessaire de dire, que plus la
valeur mesurée est grande et plus I’incertitude est faible. Dans ce cas la partie réelle de 1I’octanol
est comprise entre 3 et 10 alors que la partie imaginaire est inférieure a 3. Cela explique donc
la différence d’incertitudes. Plus la mesure est proche de 0 et plus cette incertitude relative que
nous avons affichée sera grande. Ces résultats montrent également une limite a la mesure de
partie imaginaire trés proche de 0. En effet les systémes de transmission ou de réflexion ne sont
pas adaptés a la mesure de pertes diélectriques mais sont au contraire trés fiables pour des
mesures de permittivité classique. Etant donné que les erreurs de longueur ont été fixées a
+0.1mm, nous avons décidé de visualiser I’impact de ces erreurs sur I’erreur totale. Pour cela
nous avons multiplié par 5 I’erreur de départ et avons recalculé I’erreur totale (Eigure 37).
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Figure 37 Comparaison des incertitudes de mesure de permittivité de I'octanol avec
diverses valeurs d'incertitudes sur les longueurs a mesurer
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Figure 38 Comparaison des incertitudes de mesure de permittivité de ’APU10 avec
diverses valeurs d'incertitudes sur les longueurs a mesurer

Les résultats ont montré une légere différence sur les incertitudes. Ceux-ci sont confirmés par
le fait que I’échantillon mesuré fait 24mm de long et une erreur inférieure a 1mm reste
négligeable. Si on considere maintenant un matériau solide de faible longueur tel que de
I’APU10 ou I’échantillon de mesure fait 1,8mm de long, on observe des résultats bien différents

(Eigure 38).

On note que I’erreur obtenue monte fortement quand on considére une erreur de longueur de
0,5mm. Ce résultat est cohérent puisque le rapport entre 24 et 0,5 est bien supérieur a celui de
1,8 sur 0,5.

d. Conclusion

Au-dela de I’amélioration des techniques de détermination de permittivité et de perméabilité,
I’estimation des incertitudes est nécessaire. On associe souvent une erreur sur une mesure de
permittivité ou perméabilité en technique de transmission/réflexion a +10% et on considére la
mesure des pertes peu précises sans considérer les valeurs exactes.

Nous avons donc voulu étudier au mieux notre systeme de caractérisation de matériaux
constitué de la cellule coaxiale de mesure 13mm et d’un analyseur de réseau. L ’intérét principal
de cette étude d’incertitude était de souligner les erreurs prépondérantes de notre chaine de
calcul et de mesure. A travers ces derniers résultats, nous avons montré qu’une erreur
systématique existe et est induite par les erreurs de calibrage. Cependant une erreur de mesure
est, elle, tres variable et peut étre assimilée a une erreur de mesure sur la longueur de
I’échantillon ou a une erreur de dimensionnement de celui-ci.

De ce fait il devient important et méme indispensable d’usiner précisément les échantillons et
de considérer dans les calculs la longueur de 1’échantillon la plus correcte possible sous peine
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d’impacter les incertitudes des mesures de maniere importante. Cependant ceci est surtout
valable pour des échantillons solides de faible dimension. Pour le cas des matériaux
relativement longs devant 1’erreur de longueur considérée, il n’est pas forcément nécessaire de
mesurer la longueur parfaitement. Enfin dans le cas de poudres, de liquides ou autres matériaux
non solides, cette erreur devient négligeable et I’erreur que 1’on peut mesurer ne se résumera
qu’a une erreur statique induite par le kit de calibrage.
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4. Discussion et conclusion

L’estimation des grandeurs électromagnétiques des matériaux n’est pas intrinséquement
parfaite. Il est donc déterminant d’approcher au mieux I’intervalle de confiance. Deux solutions
se présentent donc : soit améliorer 1’outil de mesure afin de diminuer les erreurs, soit estimer
cette erreur et la prendre en compte dans les calculs. Dans cette partie, nous avons ameliore les
mesures en améliorant la technique mesure elle-méme en modifiant la technique de « de-
embedding », modifié le mod¢le de calcul de permittivité et de perméabilité afin d’agrandir la
plage de fonctionnement en fréquence et enfin, estimé I’erreur obtenue dans certaines
conditions de mesure.

e [L’amélioration de la méthode du « de-embedding » a montré I’importance d’une
meilleure prise en compte du design réel de la cellule de mesure dans les conditions ou le
matériau étudié posséde un faible impact sur la transmission du signal. De plus, cette étape
permet d’estimer la bonne réalisation de la cellule de mesure.

e L’estimation de la permittivité et de la perméabilité a travers la méthode de Nicholson
et Ross a montré les limites de cette méthode a haute fréquence. Cette limite a pu étre
théoriquement corrigée a travers des termes de phases pris en compte dans le modeéle.
Cependant en pratique un phénoméne physique, ’effet Fabry-pérot, implique des artefacts
conséquents dans la mesure. Ces artefacts que I’on peut considérer comme des erreurs en
pratique, sont tres difficile a corriger. Une solution a été proposée pour les matériaux purement
diélectriques permettant de considérer p a 1 et donnant acces a des mesures de permittivité sans
artefact. Dans le cas des matériaux magnétiques, nous proposons 1’utilisation d’une méthode
itérative dans la zone de I’artefact en ne considérant que les parameétres S12 et S21. Cette
méthode est plus risquée et est préférable pour des matériaux a faibles dispersions en fréquence.

e |l est fondamental de considérer certaines erreurs. Il existe deux grandes familles
d’erreurs : Celles liées au systeme de mesure (Analyseur de réseau et cellule de mesure) et
celles liées au matériau lui-méme. La seconde famille ne peut pas étre prise en compte puisque
ce sont des parametres physicochimiques, non maitrisables et qui n’incombent pas
I’expérimentateur qui effectue la mesure. C’est un état de fait. Par contre pour la premiére
famille, 14, les erreurs peuvent étre quantifiées. Cependant, la liste d’erreurs potentielles étant
difficilement exhaustive, nous en avons sélectionnées certaines que nous Supposons
prépondérantes dans le traitement des mesures connues ; les erreurs intrinseques aux appareils
de mesure (analyseur de réseau) ainsi que certaines erreurs liées a la géométrie de la cellule de
mesure et a la forme de I’échantillon. Cette approche, nous permet de visualiser I’impact de
certaines sources d’erreurs sur les calculs des grandeurs magnéto-diélectrique. A partir des
résultats, I’impact des erreurs du VNA s’avere relativement limité tandis que les erreurs sur le
positionnement des plans de référence et sur 1’épaisseur de 1’échantillon sous test ont, elles, un
impact beaucoup plus conséquent. Cet impact est visualisé a partir de la comparaison entre un
échantillon liquide pour lequel la longueur est fixée mécaniquement par le principe méme du
porte échantillon et un échantillon solide pour lequel la prise de la mesure de 1’épaisseur peut
étre delicate comme avec le matériau magnéto-diélectrique APU10 qui présente une certaine
élasticité.
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CHAPITRE IIl.CARACTERISATION DE
MATERIAUX EN TEMPERATURE

Comme présenté dans 1’état de 1’art de cette theése, la caractérisation de matériaux en fonction
de la température se développe de plus en plus. Cependant, il n’existe toujours pas a I’heure
actuelle de banc de mesure de caractéristiques électromagnétiques large bande de fréquences
dans I’industrie. L’objectif de la thése a donc ét¢ de réaliser des systémes de caractérisation de
matériaux trés large bande de fréquences en y ajoutant des systemes de thermorégulation. Les
differentes problématiques de la mise en température d’un dispositif de mesure ont été
fortement étudiées dans cette these et des solutions ont été proposees.

Partant du principe que nous voulons réaliser des mesures sur la plus large bande de température
possible et surtout atteindre des températures d’intérét défense (200°C). Nous avons divisé cette
gamme de température en 3 zones distinctes.

-40°C Ambiant 85°C 7 3 300°C
Zone 1 Zone 2 one
& ol -l * |
I [ i i
I 0°C I i
i : | j i
i ! Régulation E Régulation + Tenue en température =
: ! I (Connecteurs et VNA) ]
__________ UGS UGS IS S O UMD U RS S U S U S S |

Figure 39 Répartition des bancs de mesure sur la gamme de température -40/300°C

Sur la Figure 39 sont présentées trois zones de température : La premiere en bleu -40°C /
ambiant, la deuxieme en jaune ambiant / 85°C et la troisiéme en rouge 85°C/300°C. Trois bancs
de mesure en température ont donc été développés pendant cette thése, un ciblant la zone de
température jaune, un autre ciblant la zone rouge et enfin un dernier couvrant la zone bleu. La
séparation de ces zones a été fixée par un probléeme physique et mécanique sur la conception
d’un banc de mesure en température dans le domaine hyper fréquence et sera expliquée dans la
suite de cette partie.

Le premier banc de mesure concerne donc la zone de température jaune et est basé sur
I’implémentation d’un systéme de thermorégulation aux cellules coaxiales présentes au
laboratoire. Les cellules coaxiales sont les cellules 13mm et 7mm présentées dans le Chapitre
1. Du fait de la différence de diamétre des cellules, ce banc de mesure permet d’allier la
caractérisation de tous les types de matériaux avec la mesure sur de trés larges bandes de
fréquence. Nous présentons tous les outils numériques et physiques qui nous ont permis de
réaliser les différentes mesures présentées a la suite du document et celles affichees lors des
nombreuses conférences.

La complexité de la mesure de permittivité et de perméabilité a haute température présentée par
les problématiques observées avec le premier banc de mesure en température nous a amené a
développer un banc spécifique aux températures dites élevées (zone rouge). La principale
problématique est le contrdle de la température dans 1’ensemble du banc de mesure et donc la
limitation de la température des composants sensibles, comme les connecteurs ou les cables de
I’analyseur de réseau. Autour de cela nous présentons un tout nouveau systéme de connexion
permettant I’isolement du systeme de mesure hyperfréquence (Analyseur de réseau et cables)
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de la zone trés haute température. Nous présentons donc dans cette deuxiéme partie les étapes
de la réalisation de ce nouveau banc et la liste des différents outils nécessaires a la
caractérisation des matériaux sous tests.

Dans la continuité des mesures de la zone 2, nous avons réalise des mesures a partir de -40°C
jusqu’en ambiant (zone 1) a I’aide de la cellule 13mm. Ces mesures sont présentées en derniere
partie afin d’expliquer la solution technologique appliquée afin d’effectuer des mesures tres
basses températures tout en conservant le moyen de mesure déja existant.

1. Banc de mesure moyenne température

Comme précisé, les deux premiers bancs de mesure réalisés sont des adaptations d’un module
de thermorégulation a deux cellules de mesure. Chaque cellule est adaptée au matériau a étudier.
La premiere cellule, celle de 13mm de diamétre, a été congue dans 1’objectif d’étudier tous les
types de matériaux jusqu’a 10GHz. Au contraire la deuxieme, de 7mm de diametre, a été
réalisée spécifiqguement pour des matériaux solides et permet de caractériser ceux-ci jusqu’
18GHz.

Dans cette partie, nous présentons les deux bancs de mesure en température avec les deux
cellules de mesure sachant que le systeme de chauffage est identique. Les bancs de mesure ont
été réalisés de facon a ne changer que la cellule de mesure pour étudier tous les matériaux sur
les bandes de fréquence d’intérét, avec le minimum de matériel. Pour atteindre des températures
moyennes, jusqu’a 85°C, les cellules 13mm et 7mm (Eigure 5 et Figure 6) déja présentées sont
utilisées. Elles ont été équipées d’un systeme externe de thermorégulation, composé d’une
bague métallique de chauffage (Collier de buse type CBE), d’une sonde thermique (PT100) et
d’un régulateur PID (Fuji Electric PXF4). Tout ce matériel nous a été fourni par la société ACI
(Application Chauffage Industrie, Oyonnax, France). L’ensemble du systéme permet une
boucle de chauffage simple contrdlable a travers le régulateur PID et une communication de
type ModBus. Le point sensible du systéme est la connexion entre la cellule et les cables de
mesure de 1’analyseur de réseau grace a des connecteurs coaxiaux classiques. Ceux-ci ne
supportent que des températures < 85°C (Connecteurs RPC-7, Rosenberger, ref: 07P121-
PO0S3).

Afin de valider les mesures en température nous avons choisi comme matériaux, des liquides
bien connus dans la littérature. Ceux-ci sont 1’octanol, 1’éthanol et le cyclohexanol. Le choix
s’est porté sur les liquides afin de pouvoir s’affranchir au maximum des sources d’erreurs liées
a I’homogénéité de 1’échantillon. De plus, les variations de permittivité des alcools en fonction
de la température et de la fréquence sont visibles et bien connues de la littérature. Pour
compléter cette validation nous avons réalisé des inter-comparaisons avec un laboratoire
Iyonnais, le CETIAT?.

Pour finir des tests ont été effectués sur des matériaux peu connus comme des mélanges argileux
ou encore des matériaux solides magnéto-diélectriques (SIEPEL APU10).

1 CETIAT : Centre Technique des Industries Aérauliques et Thermiques,
Domaine scientifique de la Doua, Avenue des Arts, Villeurbanne
Contact : Eric GEORGIN

Thibaut LETERTRE 61



Manuscrit de thése

a. Présentation des deux systémes de mesure

Basé sur la technique de caractérisation de matériau en fréquence présentée dans le Chapitre
1, nous avons développé un outil permettant de corréler cette technique de mesure a une
variation de température (Eigure 40).

. Cellule coaxiale
Ordinateur

Systeme de thermorégulation

Figure 40 Synoptique du banc de mesure a moyenne température. Rouge : Connexion
USB, Vert : Cables coaxiaux, Orange : Bague métallique, Bleu : LAN (Local Area
Network).

Le systeme de mesure est basé sur un moyen de thermorégulation, regroupant un Contréleur
PID (PXR4) contrdlant la température preécisément a 1’aide d’une bague chauffante en laiton et
d’une sonde de température (PT100) placée entre la bague et la cellule de mesure. La
température de la bague est adaptée en fonction de la mesure de la sonde de température.

RS485 / Modbus -
b[ Regulateur ]

4

Bague chauffante
Sonde PT100

Echantillon

Figure 41 Schématique du banc de mesure moyenne température.

Tout comme 1’analyseur de réseau, le systéeme de thermorégulation est relié a un ordinateur de
maniére a contréler indépendamment mais de fagcon synchrone la mesure électromagnétique et
la gestion de la température de la cellule de mesure. La communication entre le régulateur PID
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et I’ordinateur se fait via une liaison série de type RS485 et le protocole de communication
Modbus.

Enfin, pour ce banc, moyenne température, les deux cellules coaxiales de mesure, 13mm et
7mm sont utilisées. Dans le cas de la cellule 13mm, la bague chauffante et la sonde viennent se
positionner directement autour de la cellule (voir Eigure 42).

Bague chauffante

Transition Conique 1 ~ Transition Conique 2

Cellule 13mm

Figure 42 Photo de la cellule 13mm avec la bague chauffante et la sonde de température.

En revanche la cellule de 7mm, possédant un diamétre plus petit, a d0 étre adaptée au diametre
de la bague chauffante. Une piece mécanique d’adaptation dimensionnelle a donc été réalisée

(voir Eigure 43).

Figure 43 A gauche se trouve la
piéce d’adaptation de la cellule
7mm vers la bague chauffante. A
droite, une photo de la cellule
7mm montée avec la piece
d’adaptation et bague chauffante

Gréce a ce systeme de mesure il est donc possible de caractériser les échantillons dans la cellule
souhaitée sans changer de systéeme de thermorégulation. Une fois la bague chauffante et la
sonde de température mises en place on retrouve un banc complet ou la variation de température
et la mesure de permittivité et de perméabilité sont dissociées.

Figure 44 Photo du banc de
caractérisation de matériaux moyenne
température, complet, avec la cellule
13mm
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Le systeme complet, piloté par un ordinateur, est géré de facon synchrone par un logiciel
développé au laboratoire par nos soins. De cette fagcon nous pouvons gérer la montée de la
température de la cellule, controler la température via la sonde PT100 et dialoguer avec
I’analyseur de réseau afin de réaliser une mesure de permittivité et de perméabilite.

Le fait de décorréler la température de la mesure électromagnétique, nous a permis de se
concentrer pendant la thése sur le controle de la température au sein de 1’échantillon. De plus
la montée en température dans une cellule peut genérer des problemes physiques pouvant
engendrer des erreurs dans la mesure hyperfréquence. Dans la suite des explications, toutes les
mesures ou simulations ont été faites avec la cellule 13mm. Cependant cela reste vrai pour la
cellule 7mm également. Les valeurs peuvent changer mais le principe reste le méme.

b. Procédé de mise en température

Avant de réaliser des mesures en température il est nécessaire d’étudier le comportement
général de la cellule de mesure en température. L’architecture et le positionnement de 1’¢1ément
chauffant ont amené plusieurs problemes distincts qui au long de la thése ont été corrigés et/ou
CoOmpensés :

e Transfert de chaleur.

Lors d’une phase de chauffage de la cellule de mesure la bague chauffage positionnée autour
du porte échantillon permet le chauffage homogene de celui-ci. En revanche la chaleur propagée
de la bague chauffante vers I’échantillon est également propagée vers I’extrémité de la cellule
par le laiton qui la constitue. Grace a la simulation il est possible de montrer a quelle vitesse la
température se diffuse dans la cellule.

27
2.7
7.7

3.7
234

27

Figure 45 : Coupe d’une Simulation en température de la cellule de mesure 13mm
chauffée par une bague chauffante & 50°C apres 10s d’attente. Simulation obtenue avec
le logiciel CST Microwave studio (Dassault Systemes).

La Figure 45 montre une image en 2D de la répartition de la chaleur dans la cellule de mesure
alors que la température de la bague de chauffage est fixée a 50°C. L’image présente les
températures obtenues aprés 10s d’attente avec une température ambiante de 20°C.

Nous avons également comparé la montée en température d’un échantillon de 20°C a 50°C avec
celle d’un connecteur qui serait positionné au bout de la cellule (Eigure 46).
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Figure 46 : Température d’un connecteur et de I’échantillon au cours du temps.
Simulation thermique temporelle sous CST Microwave Studio

Les résultats montrent bien que la montée en température d’un échantillon implique celle de la
cellule complete. Cet effet peut au bout d’un certain temps appliquer des variations de
température importantes sur les connecteurs utilisés entre la cellule de mesure et les cébles de
I’analyseur de réseau. Dans cette thése nous avons utilisé des connecteurs de marque
ROSENBERGER ayant pour limite haute 85°C, d’apres le fournisseur. Cette limite nous a
amene a limiter la température maximale de mesure pour ce banc en la fixant & 85°C.

Il est possible de pallier a ce probléme en utilisant des connecteurs plus chers ou spécifiques.
Pour ce banc de mesure nous avons choisi de rester dans cette configuration et les solutions
pour les températures plus élevées sont abordées dans la Partie 2 « Banc de mesure tres haute
température ».

e Effet de dilatation.

Le transfert de chaleur bien présent dans le systéme de mesure, peut engendrer des variations
plus ou moins importantes dans la mesure. La caractérisation de matériaux en température est
basée sur la déformation d’une onde électromagnétique par un matériau donné. On peut associer
la déformation de 1’onde, en termes d’amplitude et de phase, a des valeurs de permittivité et de
perméabilité. Cependant toute déformation induite par un autre phénomene, tel que la dilatation,
sera associée a un changement de permittivité et de perméabilité du matériau sous test.

La mesure en température en guide coaxials nous oblige a chauffer 1’ensemble de la cellule.
Cela a pour effet de modifier potentiellement les caractéristiques physiques ou électriques de
tous les matériaux composants la cellule. Afin de démontrer que I’échauffement de la cellule
ne génere pas de dilatation sur celle-ci on peut calculer son allongement par rapport a un delta
de température :

On sait que I’allongement pour un matériau isotrope est donné par :

Avec a le coefficient de dilatation linéaire d’un matériau. To, la température initiale et Lo la
longueur initiale.
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Dans notre cas, la cellule est composée majoritairement de téflon. Seules 2 parois fines de téflon
de 2mm sont utilisées. Etant données les faibles dimensions de ces parois nous avons considéré
seulement la dilatation du laiton. Cela nous donne pour le laiton: a = 18.5¢7%,L, =
150mm (longueur totale de la cellule) et T, = 20°C. On obtient ainsi a 85°C : AL = 0.18mm.

Cette valeur reste donc tres faible comparée a un échantillon de 12mm environ. Nous avons
considéré cela comme négligeable. En revanche afin de le veérifier en mesure nous avons
réalisés des mesures sans échantillon (Echantillon vide) entre 30°C et 80°C

11

0,9 . . . . . .
20 30 40 50 60 70 80 90
Température (°C)

Figure 47 Partie réelle de la permittivité d'un échantillon d'air entre 30°C et 80°C a
1GHz

D’aprés la littérature, la partie réelle de la permittivité de 1’air est d’environ 1 [67] et peut étre
considérée comme constante en fonction de la température, ce résultat montre que la montée en
température impacte tres peu la mesure de permittivité. La variation de permittivité que 1’on
observe est due ici a la dilatation de la cellule mais reste négligeable comparée a la valeur
mesurée.

e Homogénéité de la température

La bague chauffante permettant la montée en température de I’échantillon avant une mesure est
positionnée autour du porte échantillon en métal. Cette configuration (Eigure 48) permet un
chauffage homogene dans 1’échantillon au cours du temps.

Bague chauffante

Echantillon Conducteur externe

Conducteur
interne

Figure 48 : Representation en coupe latérale d'un porte échantillon. La partie rouge

correspond a la bague chauffante, les parties dorées représentent les zones métalliques
de la cellule et la partie grise, I'échantillon.
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Cependant le capteur de température est positionné entre la bague chauffante et le porte
échantillon. La valeur de température mesurée par le boitier de thermorégulation ne permet
donc pas de connaitre la température exacte de 1’échantillon. Lors d’une mesure si la
température mesurée est prise en compte afin d’effectuer une mesure de permittivité a la
température voulue, la température au sein de 1’échantillon risque de ne pas étre homogeéne (voir
Figure 49 phase de chauffage). De méme si on laisse refroidir 1’échantillon et que I’on se fie a
la mesure de la sonde pour mesurer la permittivité, la température ne sera surement pas
homogeéne (voir Figure 49 phase de refroidissement).

Chauffage Refroidissement

Figure 49 Représentation de la température au cceur du porte échantillon pendant un
cycle de chauffage et de refroidissement

Dans un cas de chauffage, la température la plus éleveée est celle de la bague chauffage et celle-
ci se propage donc de la bague jusqu’au sein de 1’échantillon. Cependant la propagation de la
chaleur dépend des propriétés thermiques du matériau étudié et influe ainsi sur le temps qu’il
faudra pour que I’échantillon au complet soit a la méme température que la bague.

Au contraire lors d’une phase de refroidissement, I’ame du porte échantillon est a la température
la plus élevée et au fur et a mesure du temps la température de 1’échantillon se refroidie jusqu’a
ce que I’ame soit a la méme température que la bague chauffante. Comme pour la phase de
chauffage, cette étape prend du temps et dépend des propriétés thermiques du matériau sous
test.

Afin de visualiser expérimentalement ces deux effets nous avons réalisé des mesures de
permittivité en température lors d’une phase de chauffage et de refroidissement en tenant
compte de la mesure de la sonde en température (voir Eigure 50). Cette mesure a été effectuée
entre 25°C et 70°C sur une plage de fréquence de 50MHz a 2GHz avec un échantillon d’octanol.
L’octanol est un alcool trés connu et étudié dans la littérature. De plus, il a la particularité
d’avoir une réponse trés caractéristique de sa permittivité en fonction de la température [68],
[69].
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Figure 50 Partie réelle de la permittivité de I'octanol en fonction de la température a
1GHz lors d'une phase de chauffage (Courbe rouge) et de refroidissement (Courbe bleu)

La mesure (voir Eigure 50) montre que les valeurs mesurées de la permittivité a une
température donnée, dans une phase de chauffage ou de refroidissement ne correspondent pas.
Cette différence valide bien le fait que la température au sein de 1’échantillon est différente de
celle mesurée. De plus elle insiste sur le fait que le temps durant lequel 1’échantillon monte en
température est important. Afin visualiser le temps nécessaire a 1’homogénéisation d’un
échantillon en température nous avons refait des mesures de permittivité au cours du temps sur
un alcool (voir Eigure 51).

L’objectif était de définir une consigne de température (35°C dans le cas de la mesure) et
regarder le temps de stabilisation de la permittivité. La valeur de permittivité obtenue apres ce
temps sera celle de la consigne appliquée et le temps attendu que 1’on appelle Délai de
Stabilisation (DOS : Delay of Stabilization) sera le temps a attendre pour chaque méme palier
de température.

Au départ I’échantillon était gardé & une température de 30°C dans la cellule. On observe donc
sur la courbe (Eigure 51) qu’il faut un DOS d’environ 700s pour un palier de 5°C afin d’étre
sOr de la valeur de permittivité. De plus nous avons comparé la valeur de saturation au bout du
DOS a une valeur de référence nous permettant de confirmer la mesure.
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Figure 51 Partie réelle de la permittivité de I'éthanol & 100MHz en fonction du temps. A
t=0s la température est a 30°C (mesure donnée par le capteur) avec une consigne a 35°C.
La courbe rouge correspond a une valeur de référence a 35°C pour I’éthanol [70].

Dans le cas d’un alcool ou plus généralement d’un liquide ot 1’on observe des variations assez
importantes de la permittivité en fonction de la température, il est facile de déterminer ce DOS
de la méme maniére qu’avec 1’éthanol. En revanche pour les matériaux solides ou poreux, qui
n’ont que trés peu de variations de permittivité en fonction de la température, ce délai reste
compliqué a obtenir.

Afin de continuer a toujours considérer la bonne homogénéisation de la température dans un
échantillon quel qu’il soit, nous avons défini un DOS générique dans le cas ou il est difficile de
le déterminer. Généralement nous utilisons DOS = 700s. Sachant que ce temps n’est pris en
compte qu’une fois que la température du capteur du banc de mesure affiche la bonne valeur de
température ciblée.

e Température maximale de mesure.

Méme si la montée en température de la cellule n’influe pas sur la mesure électromagnétique,
des températures trop élevées pourraient endommager la cellule dans son ensemble.

Etant donné le transfert thermique important lors d’un chauffage contrélé (voir Figure 45) il
est possible d’atteindre, au niveau des extrémités de la cellule, des températures de I’ordre de
celle de I’échantillon. En effet seul le temps de chauffage de I’échantillon peut éviter la montée
en température de tout le reste de la cellule. Cependant pour une homogénéité en température
de I’échantillon, il est nécessaire de chauffer la cellule pendant un certain temps. Cette condition
nous a amené a considérer que lors d’une mesure de permittivité et de perméabilité d’un
échantillon, la température des extrémités de la cellule était quasiment égale a celle imposee
par la bague chauffante. De plus, au bout de la cellule, nous avons positionné des connecteurs
coaxiaux spécifiques de type N de facon a assurer une connexion entre la cellule et les cables
de mesure de I’analyseur de réseau.
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Ces connecteurs (Figure 52) sont vendus pour fonctionner a des températures de moins de
85°C. De ce fait, la température maximale d’utilisation du banc de mesure a été fixée a 85°C.

)

Temperature range -40°C to +85°C

erma Mo10-202, Method 107, Condition B
Corrosion MIL-STD-202, Method 101, Condition B
Vibration MIL-STD-202, Method 204, Condition D
Shack MIL-STD-202, Method 213, Condition I
Moisture resistance MIL-STD-202, Method 106
2002/95/EC (RoHS) compliant

Figure 52 Connecteur Rosenberger 07P121-P00S3
c. leres mesures en température

Gréce a la définition de ces contraintes nous avons pu commencer a réaliser des mesures afin
de valider le banc de mesure et tester celui-ci avec des matériaux moins connus pour des
applications diverses.

VALIDATION SUR DES LIQUIDES

Dans le cadre de la validation du banc de mesure en température, nous avons réalise des
premieres mesures sur des matériaux bien connus et souvent étudiés dans la littérature [68],
[69], [71]. Ces matériaux sont des liquides et plus précisément des alcools qui concernant leur
permittivité ont la particularité d’avoir un phénomeéne de relaxation a certaines fréquences. De
plus, les alcools sont des matériaux purement diélectriques, leur perméabilité est donc réelle et
égale a 1 ce qui nous permet de consolider le résultat obtenu.

10
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Figure 53 Partie réelle de la permittivité de I'octanol en fonction de la fréquence a
plusieurs valeurs de températures
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Figure 54 Partie Imaginaire de la permittivité de I'octanol en fonction de la fréquence a
diverses valeurs de température.

Plusieurs alcools ont été testés, dont le premier est I’octanol. On peut observer sur la Figure 53
et la Figure 54 la dépendance en fréquence de cet alcool combinée a une dépendance en
température. Cette mesure a été réalisée dans un échantillon de 24mm pour des fréquences
allant de 10MHz a 2GHz pour une température allant de 22°C a 70°C.

L’incertitude de ces mesures présentée sur chaque figure a été calculée en utilisant le modele
d’erreur présenté dans le chapitre 2. Sachant que ces mesures ont été faites dans les mémes
conditions et sans démonter le systeme de mesure, les erreurs observées sont quasi constantes
et seulement dépendantes des valeurs des parametres S mesurés. Le fait de remplir le porte
échantillon d’un liquide permet de limiter les erreurs de « de-embedding » puisqu’il ne requiert
pas de mesurer la taille de 1’échantillon. La variation de permittivité obtenue est plus importante
que les erreurs associées et valident donc bien les mesures en température. De plus on observe
que ’incertitude sur la partie imaginaire est beaucoup plus importante que celle sur la partie
réelle. Ceci vient du fait que le calcul de I’erreur des deux parties, réelle et imaginaire, sont
liées et donc que la mesure d’une partie réelle de permittivité importante peut générer une forte
erreur sur la partie imaginaire.

On remarque sur la partie imaginaire de la mesure un maximum local qui dépend fortement de
la température. On peut tout d’abord relier ce maximum a la pente de la courbe de la partie
réelle. En effet plus la température est élevée et plus le maximum est haut en fréquence donc
plus la pente de la partie réelle diminue.

Ce phénomene est lié & un principe physique, la relaxation diélectrique. Cela peut s’observer
sur des liquides tels que I’eau ou les alcools. La théorie la plus proche de ce phénomeéne a été
écrite par Debye [72]. On peut ainsi modéliser la permittivité du liquide par la relation :

% 80 - goo

€ & =1—.
+ ilwt (111-2)

Thibaut LETERTRE 71



Manuscrit de thése

OU on en déduit & et & " en fonction de la fréquence :

(111-3)

g, la permittivité en basse fréquence et e, la permitttivté limite en haute fréquence. t
correspond au temps de relaxation et o la fréquence angulaire.

A partir des équations, et en utilisant les valeurs de &’ et & obtenues en mesures nous avons pu
extrapoler les coefficients t, e~ et £° de chacune des courbes en température de la mesure

(Tableau 4).

gl g% 7(ns) T(°C)
Données 8,86622 3,11178 0.87 25
8,60809 3,11489 0.71 30
8,05031 3,11201 0.45 40
7,42118 3,24472 0.28 50
6,71283 3,66512 0.19 60
6,23612 4,08603 0.14 70

Tableau 4 Données du modéle de Debye sur les mesures de permittivité d'un échantillon
d'octanol en fonction de la température

La variation observée sur ces différents parametres en fonction de la température peut étre
expliquée simplement par des lois bien connus telle que la loi d’Arrhenius [73]. Cette loi décrit
le comportement de la vitesse d’une réaction chimique en fonction de la température. Dans le
cas de la relaxation diélectrique, une modification de la température peut permettre a un dipdle
du mateériau de franchir une barriere de potentiel pour atteindre une position plus stable [72].
Le temps de relaxation s’€crit alors :

E
T(T) = Tty * eRT
(1) =7+ (111-4)
Ou E représente 1’énergie d’activation d'Arrhenius [73], R la constante des gaz parfaits et
est une constante pré-exponentielle a déterminer.

Ceci met ici en évidence le comportement des dipdles €électriques au cours d’une variation de
température. Tout d’abord on peut considérer que le fait de refroidir un liquide permet de
refroidir les dipbles de 1’échantillon mesurés et donc d’augmenter le temps de relaxation. Au
contraire le fait de réchauffer diminue le temps de relaxation.
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Figure 55 Temps de relaxation de I'octanol en fonction de la température. La loi
d’Arrhenius est représentée par la courbe rouge.

Dans la Figure 55 nous avons affiché la valeur du temps de relaxation obtenu dans les modéles
de Debye en fonction de la température. La courbe rouge correspond a une solution de
I’équation ( I111-2) en considérant to et E/R comme des données indépendantes de la
température (voir Tableau 5).

T0 (s) E (kj.mOl'l)

Données 5.27e-16 35.51

Tableau 5 Données obtenues par correspondance d’un modéle d’équation d’Arrhenius
aux mesures de permittivité de I’octanol en température

Cette correspondance entre la mesure et le modéle d’Arrhenius conforte sur les bons résultats
de la mesure. Les résultats ont ensuite été comparés a des mesures réalisées dans un laboratoire
a lyon (CETIAT). Ces résultats (Eigure 56) ont été obtenus a 1’aide d’une cellule capacitive
[16] :

S < Surface des armatures

_ S. (80 * gr)

Figure 56 Cellule capacitive réalisée par le CETIAT et son principe de mesure
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Pour ces comparaisons de mesures, la plage de fréquence de la cellule capacitive était 1MHz-
15MHz et celle de la cellule coaxiale, 10MHz-2GHz. On observe pour les deux techniques de
mesure une différence de valeurs de permittivité (voir Figure 57). En considérant une erreur
d’environ 10% sur la technique de mesure coaxiale ce décalage peut étre négligé. En revanche,
il est tres probable que les deux techniques de mesure ne donnent jamais les mémes valeurs de
permittivité. En effet la technique de mesure en cellule capacitive est explicitement faite pour
des mesures trés basses fréquences (de 1’ordre du kHz). Au contraire de la cellule coaxiale qui
est faite pour fonctionner entre une centaine de MHz et le GHz.

10 1. e rb

Partie réelle :
*  Mesure Coaxiale: 25°C
= Mesure Capacitive: 25°C
= Mesure Coaxiale: 30°C
6 Mesure Capacitive: 30°C

1 Partie Imaginaire :
€ 4+ Mesure Coaxiale: 25°C
4| * Mesure Capacitive: 25°C
4+ Mesure Coaxiale: 30°C
Mesure Capacitive: 30°C

2 L

-AA‘;“AW, A %
0 | o, AA_: A._.:/' ; ; 0
1E-3 0,01 0,1 1

Fréqguence (GHz)

Figure 57 Comparaison de mesure de permittivité de 1’octanol entre une mesure en
cellule capacitive et une mesure en ligne coaxiale

La cellule coaxiale permettant une mesure en transmission/réflexion et donnant accés a une
mesure de perméabilité, il est possible de vérifier des mesures de matériaux diélectriques
comme l’octanol en vérifiant le cdté non magnétique de ce matériau (Eigure 58). Non
seulement la mesure obtenue conforte le fait que la mesure de perméabilité est correcte puisque
la partie réelle de la perméabilité est bien environ égale a 1 De plus la stabilité de la perméabilité
en température valide également le comportement thermique de notre systéme de mesure. En
effet un matériau non magnétique a 20°C restera non magnétique a 70°C.
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Figure 58 Partie réelle de la perméabilité de I’octanol en fonction de la fréquence a
différentes valeurs de température.

D’autres mesures de permittivité et de perméabilité ont été réalisées sur différents alcools,
comme 1’éthanol (Eigure 59) ou encore le cyclohexanol (Eigure 60). Dans une optique de
simplification, seule la permittivité est affichee.

30 A 10
AA‘AAA::::‘
A A A “A
AA AA Aa
25 a A 4y 4
Trs, s *ti1.1ls
.Ill.A A AAAAA “1
-""l--:‘ AAAA
20« AII'.... A A
AA I=:.l.:|t:.... [§)
1 A, :::. .".
€ 15, aat il g"
AA AA '-:::: _—_ 4
R Sresillig
N L Partie Réelle Partie Imaginaire
5/ 4 . = 25°C s+ 25°C F2
a = 30°C 4 30°C
t = 50°C + 50°C
0 . . : 0
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Figure 59 Parties réelle et imaginaire de la permittivité de I’éthanol en fonction de la
fréquence a 25, 30 et 50°C.
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Figure 60 Parties réelle et imaginaire de la permittivité du Cyclohexanol en fonction de la
fréquence a 25, 45 et 85°C.

Pour chacun des alcools étudiés le résultat était le méme en fonction de la température. La partie
réelle de la permittivité diminue et le temps de relaxation également comme on peut 1’observer
dans la littérature.

Ces différentes mesures réalisées sur des alcools nous ont permis de valider les mesures en
température et ainsi de commencer & utiliser le banc de mesure pour des mesures concretes.
Dans le cadre de collaboration avec différents laboratoires nous avons été amenés a étudier
différents types de matériaux. Que ce soient des poudres, des solides ou des liquides le banc de
mesure nous a permis de les caractériser en fonction de la température.

APPLICATION A DES MELANGES

La premiére application du banc de mesure a été I’é¢tude du taux d’humidité dans des matériaux
poreux tels que les argiles. En effet, le pourcentage d’eau dans un matériau peut avoir un impact
important sur la permittivité. Dans le domaine hyperfréquence, la permittivité de 1’eau est
comprise entre 75 et 80 en dessous de 1GHz [74], [75].

De ce fait, une infime quantité d’eau dans un matériau donné peut considérablement modifier
ses propriétés diélectriques. La propriété magnétique n’est pas altérée du fait de 1’aspect
simplement diélectrique de 1’eau.

L’¢étude de la quantité d’eau dans un matériau ou autrement appelée étude d’humidité, possede
diverses applications telle que le GPR (Ground Penetration Radar) [76]. De plus, la dépendance
de la permittivité diélectrique de 1’eau en fonction de la température a été tres étudiée dans la
littérature [74], [77]. Surtout pour des applications comme le GPR ou I’objectif est de réaliser
une cartographie d’un sol, il est important de bien maitriser ’impact de 1’eau sur les matériaux
et surtout sa déependance en température et en fréquence. Afin de vérifier cette dépendance nous
avons également refait des mesures sur de 1’eau distillée (voir Eigure 61) :
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Figure 61 Permittivité réelle et imaginaire de I'eau distillée en fonction de la
température a 300MHz. La partie réelle est comparée au modéle d’Ellison [78].

En général les sols ont des températures variables au fur et fur et mesure des saisons. Ceci pose
des problématiques lors des mesures de GPR. Il devient donc d’autant plus important d’étudier
la corrélation de la permittivité avec la température pour différents taux d’humidité de ces sols.
Dans le cadre d’une collaboration avec un laboratoire polonais nous avons décidé de réaliser
des mesures de permittivité sur un échantillon de sol simple composé d’une argile connue, la
kaolinite. Nous avons également étudié des mélanges plus complexes en composé d’eau et de
kaolinite.

- Partie reelle
= Partie Imaginaire

Permittivité
i

0 ? . : . . . . .
10 20 30 40 50 60 70 80 90 100

Température (°C)

Figure 62 Permittivité réelle et imaginaire de la kaolinite en fonction de la température a
300MHz
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Pour commencer, nous avons etudié I’argile aussi sec que possible afin d’observer les
dépendances en températures de la permittivité sans présence d’eau. L’échantillon a été séché
grace a un dessiccateur a 160°C jusqu’a évaporation compléte de 1’eau. Ces mesures sont faites
sur la kaolinite entre 20°C et 90°C a 300MHz (voir Eigure 62). L’échantillon de kaolinite a été
réalisé avec une densité de 0.29g/cm® La mesure montre que la kaolinite est un matériau sans
perte et possédant une tres faible dépendance en température et en fréquence. Cependant ceci
est observé sans aucune présence d’eau dans le matériau. Dans un cas pratique un sol est
constitué souvent d’argile mais également d’eau pouvant impacter ses propriétes.

Mélange

Eau Eau / Argile

Figure 63 Schéma d'une mesure d'argile humide

Afin d’observer le comportement de I’cau sur la propriété diélectrique d’un matériau argileux,
nous avons réalisés une série de mesures (Eigure 63). Le principe est de constituer une série
d’échantillons avec différents taux d’humidité et de réaliser ensuite des mesures de permittivité
en fonction de la température. Nous avons procédé a la réalisation de 4 échantillons différents,
un de 10% d’humidité, un de 15%, un de 20% et un de 25% (Pourcentages massiques). Le
volume de 1’échantillon est le méme pour tous (Porte échantillon de 24mm). Afin d’observer
seulement la variation de permittivité en température nous avons fixé la fréquence de travail a
300MHz comme avec les précédentes mesures (voir Figure 64) :

30
25/ —
201 ] E— \\\.\
\I
—_— \- -

10

5 — 10%MC —— 20%MC
] = 159%MC —— 25%MC
0

10 20 30 40 50 60 70 80 90 100
Temperature (°C)

Figure 64 Partie réelle de la permittivité d’un mélange eau/kaolinite en fonction de la
température a 300MHz
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Figure 65 Partie imaginaire de la permittivité d’un mélange eau/kaolinite en fonction de
la température a 300MHz

Les variations observées sont spécifiques a cette valeur de fréquence et peuvent donc étre
différentes a plus hautes fréquences en fonction de la composition du matériau. L’expérience
montre que 1’ajout d’eau dans la kaolinite engendre une augmentation de la permittivité
mesurée du mélange. De plus la dépendance en température est de plus en plus ressemblante a
celle de I’eau. Ceci est cohérent au fait que plus on rajoute de I’eau et plus le mélange tant a
ressembler a de 1’eau pure. Un autre phénomene intéressant est 1’apparition d’une partie
imaginaire dans le matériau mélange. Celle-ci résulte certainement du mélange entre les
molécules de kaolinites et les molécules d'eau (eau libre, eau liée).

Ces résultats montrent I’importance de la caractérisation des matériaux composant le sol en
fonction de la température. En effet le taux d’humidité dans le sol peut générer de fortes
perturbations sur des mesures diélectriques en fonction de la température alors méme que les
matériaux primaires (kaolinite) sont indépendants de la température.

d. Mesure sur des matériaux magnéto-diélectrique

Les matériaux constitutifs des antennes ou des absorbants positionnés sur les radomes dans les
aeronefs sont trés souvent des mélanges de fer-carbonyl et de silicone. Ces matériaux sont
absorbants et magnéto-diélectrique. La caractérisation de ceux-ci est tres importante puisqu’un
changement de leurs propriétés, permittivité ou perméabilité, engendrerait une variation des
caractéristiques de rayonnement (diagrammes de rayonnement, gain, polarisation croisee etc..).

Afin d’¢étudier les variations des propriétés électromagnétiques de ces absorbants, nous avons
choisi un matériau du méme type utilisé en particulier dans des chambres anéchoiques :
I’APU10, SIEPEL.

Gréace a notre banc de mesure nous pouvons caractériser ce matériau entre 25°C et 85°C en
termes de permittivité et de perméabilité. Nous avons donc réalisé une serie de mesures jusqu’a
85°C entre 50MHz et 6GHz (Eigure 66, Figure 67, Eigure 68 et Figure 69).
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Figure 66 Partie réelle de la permittivité de PAPU10 a 25°C (Courbe noire) et 85°C
(Courbe rouge).
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Figure 67 Partie imaginaire de la permittivité de ’APU10 a 25°C (Courbe noire) et 85°C
(Courbe rouge).
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Figure 68 Partie réelle de la perméabilité de ’APU10 a 25°C (Courbe noire) et 85°C
(Courbe rouge).
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Figure 69 Partie imaginaire de la perméabilité de ’APU10 a 25°C (Courbe noire) et
85°C (Courbe rouge).

Tout d’abord on observe que la partie réelle de la permittivité (cf. Figure 66) est la plus
impactée par la température et qu’elle est stable en fonction de la fonction de la fréquence voire
legérement décroissante. En revanche la partie reelle de la perméabilité Figure 68 décroit quasi
linéairement mais est que peu impactée par la température. Les ondulations observées sur les
mesures sont dues a de légeéres désadaptations dans la cellule de mesure. Pour rappel ce matériau
nous a éte fourni par la société SIEPEL. Nous n’avons donc aucun élément de comparaison
fournis par le constructeur qui nous permettrait de valider les mesures. Cependant nous avons
pu comparer celles-ci a des mesures faites sur des matériaux en fer-carbonyle dans la littérature
[79], on remarque que les réponses de permittivité et de perméabilité obtenues sont en accord.

Thibaut LETERTRE 81



Manuscrit de thése

En effet on remarque bien la tendance de la perméabilité a tendre vers 1 a haute fréquence et
une stabilité sur la permittivité.

Concernant la variation des mesures en températures on observe des variations légéres entre
25°C et 85°C sur la partie réelle seulement. La premiere chose qui vient a I’esprit en visualisant
ces variations est la dilatation de ce matériau. En effet nous avons montré plus haut dans cette
partie, que la dilatation de la cellule était négligeable a ces températures. Dans notre cas
I’échantillon est positionné par une lame en téflon d’un c6té et maintenu droite par I’ame et la
partie externe de la cellule. Ceci empéche ’échantillon de se dilater autrement que dans une
seule direction (vers le port 2, voir Figure 70).

Plans de phase Plans de phase
Téflon | |APU10 Téflon i iAPUlO
N //’ ~ (- //’
a l . .
Port 1
Port 1 l Port 2 Port 2
| | .
o 24mm It 24mm
Avant dilatation Apres dilatation

Figure 70 Représentation d'un échantillon d'’APU10 dans le porte échantillon de la
cellule PE13 avant et aprés un chauffage.

Si I’échantillon se dilate, cela implique que sa longueur augmente et donc que les plans de phase
changent. La méthode de « de-embedding » utilisée afin de calculer la matrice S de 1’échantillon
n’est donc plus correcte puisque les plans de phases choisis ne seront plus au bord de
I’échantillon. Ce qui nous intéresse ici est de voir si dans notre calcul I’interface air — échantillon
du coté du port 2 est toujours valide apres le « de-embedding ». Si I’échantillon s’allonge le
plan de phase se retrouvera a ’intérieur de I’échantillon (voir Figure 70).

Pour vérifier cela, nous avons comparé les phases du Sz2 de 1’échantillon a 25°C et a 85°C. Une
dilatation du matériau se matérialiserait par une différence de phase et ainsi nous pourrions
corriger ce probléme en modifiant les longueurs 11 et 12 correspondant aux longueurs des lignes
du coté du port 1 et 2.
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Figure 71 Phase du S22 de I'échantillon mesureé & 25°C et 85°C entre 50MHz et 6GHz

Les mesures obtenues en Figure 71 montrent que I’écart entre les deux mesures est presque
inexistant. Etant donné que la valeur étudiée était le S22, cela veut dire que I’effet de dilatation
de I’échantillon est négligeable ou que I’interface Air/APU10 du c6té du port 2 ne s’est pas ou
tres peu déplacée. Le plan de référence choisit a 25°C est donc toujours correct a 85°C. La
variation de permittivité mesurée est liée a une variation de la permittivité de 1’échantillon.

Afin de comparer les résultats obtenus avec le banc de mesure en température couplé a la cellule
13mm sur I’APU10, nous avons refait les mémes mesures avec le méme échantillon et aux
mémes températures, mais en utilisant la cellule 7mm (Eigure 72 a Figure 75).

10 4

411 = Cellule 13mm: 25°C
= Cellule 13mm : 85°C
+ Cellule 7mm : 25°C
271 Cellule 7mm : 85°C

0 3 6 9 12 15
Fréquence (GHz)

Figure 72 Comparaison de mesure de partie réelle de la permittivité de ’APU10 a 25°C
(Courbe noire) et 85°C (Courbe rouge) entre les deux cellules de mesure.
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Figure 73 Comparaison de mesure de partie imaginaire de la permittivité de PAPU10 a
25°C (Courbe noire) et 85°C (Courbe rouge) entre les deux cellules de mesure
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Figure 74 Comparaison de mesure de partie réelle de la perméabilité de I’APU10 a 25°C
(Courbe noire) et 85°C (Courbe rouge) entre les deux cellules de mesure
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Figure 75 Comparaison de mesure de partie imaginaire de la perméabilité de ’APU10 a
25°C (Courbe noire) et 85°C (Courbe rouge) entre les deux cellules de mesure

Cette double mesure permet de valider d’une part le protocole et d’autre part la mesure elle-
méme. En effet ces mesures d’inter-comparaisons obtenues montrent une bonne concordance
entre les deux cellules de mesure. On peut noter une continuité de mesure d’environ +2% ce
qui reste dans la tolérance de la mesure. Dans les deux cas les dispersions en température de
I’APU10 sont identiques. Une diminution nette de la partie réelle de la permittivité est observée.
Cependant on observe avec la cellule 7mm une 1égére diminution de la perméabilité qui n’était
pas observée avec 1’ancien banc de mesure. Cette différence peut s’expliquer par le fait que
I’erreur de mesure est plus importante dans le premier banc de mesure en termes de
caractérisation électromagnétique. La deuxieme cellule posseéde un design moins complexe et
ainsi une meilleure adaptation. La cellule 7mm est donc plus adaptée pour des matériaux solide
magnéto-diélectrique comme celui étudié ici.

e. Conclusion et perspectives

Sur la base d’un systéme de mesure de permittivité et de perméabilité utilisant une cellule
coaxiale, nous avons réalisé un prototype permettant de contrdler la température de
I’échantillon sous test. Ce systéme est composé de deux cellules coaxiales de 13 mm et 7 mm
de diameétre, permettant I’étude des caractéristiques électromagnétiques d’un échantillon a
I’aide d’un analyseur de réseau. Ces cellules sont associées a une bague de chauffage
métallique, une sonde thermique et un régulateur PID. Le systeme de thermorégulation est
adaptable sur les deux cellules de mesure et permet une mesure rapide d’un échantillon en
fonction de la température. La simplicité de mise en ceuvre et d’utilisation du Systéme nous a
permis d’étudier différents matériaux dans des conditions différentes d’utilisation et pour
differentes applications.

Au cours de la thése, le protocole de mesure a été précisément défini en listant les différentes
problématiques de mesure en température, telles que 1’homogénéité de la température de
1’échantillon ou I’effet de dilatation. En revanche une problématique dominante a été soulignée,
la tenue en température des connecteurs de mesure. Cette derniére a fixe la limite maximale
d’utilisation en température du banc de mesure, 85°C. De 25°C a 85°C, le banc de mesure
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moyenne température a pu étre validé en termes de mesure de permittivité et de perméabilité
grace a notamment des mesures sur des liquides tels que 1’octanol a travers des comparaisons
avec la littérature et des mesures faites dans un autre laboratoire.

A la suite de cette validation, nous avons testé le banc de mesure sur des applications différentes
telles que le GPR avec des mesures sur des mélanges argileux en étudiant ’impact de la teneur
en eau sur les mesures de permittivité en fonction de la température et de la fréquence. Nous
avons également étudié un matériau (APU10) similaire a ceux utilisés pour les revétements
avions (absorbants). Ces derniers résultats ont d’ailleurs montré la Iégere modification des
propriétés électromagnétiques de ce type de matériau avec des fortes variations de température
(25°C a 85°C).

Finalement, I’utilisation de ce nouveau systéme de caractérisation électromagnétique de
matériaux en température permet 1’¢tude de tous les types de matériaux (poudre, solide, liquide
etc...) entre quelques dizaines de Mhz et 10GHz entre 25°C et 85°C. Concernant les matériaux
solides la fréquence maximale peut étre fixée a 20GHz a I’aide de la cellule 7mm.

Ce systeme de thermorégulation reste un ensemble complémentaire aux cellules coaxiales de
mesure 7 et 13mm avec une mise en ceuvre relativement simple. Ceci le rend donc
potentiellement utilisable par d’autres utilisateurs de ces cellules. Aujourd’hui, il n’existe pas
de systémes similaires disponibles industriellement.
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2. Banc de mesure trés haute température (THT)

A travers le premier banc de mesure en température disposant de 2 cellules de mesure, une
de 7mm et ’autre de 13mm de diamétre, il est rendu aisé de caractériser tous les types de
matériaux sur une large bande de fréquence jusqu'a 85°C (voir Eigure 52). Dans la suite des
travaux de cette these nous avons cherché a concevoir un autre banc de mesure afin d’atteindre
des températures beaucoup plus élevées. En effet le point bloquant dans le banc de mesure
précédent était la température maximale de mesure donnée par la température maximale
d'utilisation des connecteurs coaxiaux RPC-7.

Le but de ces travaux est d’atteindre des températures d’échantillons de 1’ordre de 300°C. La
problématique majeure de ce genre de systéme est la propagation de la chaleur le long du
systéeme de mesure. Etant donné que les cellules de mesure sont métalliques il est impossible
de contrer la propagation de cette chaleur. Ceci peut donc endommager tout le systeme de
mesure associé. Dans la plupart des cas, les solutions pour réaliser des mesures haute-
température, afin d’éviter cette dégradation, sont des systemes de refroidissement qui sont
onéreux et ne permettent pas forcément de bien refroidir tout le systeme. Le reste du temps on
peut également utiliser des connecteurs haute température mais qui sont trés onéreux et limitent
encore la température maximale d’utilisation. De plus, il est important de noter qu’il existe a
I’heure actuelle, tres peu de solutions simples et large bande de bancs de mesure a haute
température. La plupart des bancs de mesure ont été developpés dans un contexte de recherche
seulement. Nous avons donc cherché dans nos travaux a réaliser un nouveau banc de mesure en
température permettant de contourner toutes les problématiques de mesure en température que
nous avons citées dans les parties précedentes telles que la diffusion de la chaleur dans les
connecteurs.

Nous proposons ici un tout nouveau concept de banc de mesure treés haute température. Tout
d’abord nous présentons le banc de mesure avec tous les composants qui le composent. Nous
présentons également, le mécanisme de fonctionnement en explicitant les solutions choisies
pour chaque partie.

a. Descriptif du banc de mesure THT
Le banc de mesure THT est basé sur 3 problématiques principales :

e Montée en température de 1’échantillon, jusqu’a 300°C

e Tenue en température de la cellule de mesure

e Tenue en température des connecteurs coaxiaux. Interface entre la cellule et les cables
de I’analyseur de réseau.

Afin de répondre a ces différentes problématiques nous avons trouvé des solutions innovantes
et surtout adaptables entre elles. Tout d’abord le chauffage de la cellule de mesure est effectue
par un four tubulaire réalisé par I’entreprise Carbolite-Gero permettant de monter a des
températures de plus de 1000°C. Cependant ce four a été calibré de fagon a étre optimisé pour
des temperatures allant de ’ambiant a 300°C afin de répondre précisément a nos besoins. La
forme tubulaire permet ici d’adapter facilement une cellule de type coaxiale a I’intérieur et ainsi
de la chauffer de fagon homogéne. Sa structure interne, réalisée en matériau réfractaire permet
de maintenir et de réguler la température. La cellule positionnée dans cette zone a température
régulée est ainsi chauffée dans son ensemble a la consigne de température cible. Dans ces
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conditions, la température au niveau de 1’échantillon sous test peut étre considérée comme
connue et homogéne.

La cellule de mesure elle-méme a besoin de supporter des températures élevées car elle est
positionnée complétement dans la zone a haute température. Toutes les piéces de cette cellule
ont été congues pour s’adapter aux dimensions du four et de I’échantillon de matériau sous test
(diametre extérieur de la rondelle de matériau : 7mm). Ces dimensions ont été choisies pour
étre en mesure de couvrir la bande spectrale jusqu’a 18GHz, pour couvrir les bandes liées aux
applications militaires visées.

Enfin le point inévitable de ce nouveau banc de mesure et le plus délicat a réaliser, est I’étude
d’un nouveau systeme de connecteurs coaxiaux supportant des températures d’environ 300°C
au sein de 1’échantillon sous test. Pour cela nous avons congu des connecteurs que nous
nommons « temporaires » ; en fait la connexion entre les cordons du VNA et la cellule de
mesure n’est réalisé que dans un temps trés court pour éviter une propagation de la chaleur trop
importante, ce qui détruirait la connectique et par ricochet, potentiellement les appareils. Ainsi
en limitant le transfert de chaleur entre la cellule de mesure présente dans le four a trés haute
température et les cables de mesure de 1’analyseur de réseau Vvia cette connexion temporaire, la
mesure a trés haute température devient possible ! Cependant la réalisation de ce type de
connecteur étant innovante, il a été nécessaire de valider tout d’abord les connecteurs en termes
de mesure électromagnétiqgue mais également le principe de connexion et déconnection
concernant la répétabilité de mesure.

La réalisation du systeme complet a été faite au sein du laboratoire et sur des moyens propres.
La Figure 76 permet de résumer le principe du banc de mesure complet réunissant les grandes
parties.
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Figure 76 Synopsis du banc de caractérisation de matériaux THT.
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DESCRIPTIF DU SYSTEME DE CHAUFFAGE

Pour notre application principale, I’aéronautique, la température visée était au-dela de 200°C.
De plus I'utilisation de cellule coaxiale était nécessaire afin de réaliser des mesures sur des
larges bandes de fréquences. Le systéme de chauffage devait donc répondre a ces différents
critéres et surtout s’adapter a d’éventuels changements dans le banc de mesure. Enfin il devait
disposer d’un module de thermorégulation simple a piloter et surtout contrélable a distance afin
d’étre intégré dans notre systéme informatique. Le choix s’est donc fait sur un four tubulaire de

chez Carbolite-Gero (Eigure 78).

Figure 77 Four tubulaire (a gauche) avec son systeme de therorégulation (a droite) ;
EST150 de chez Carbolite-Gero [80].

Ce four est constitué d’une zone chauffage (Figure 78) ou 1’on place 1I’¢1ément a chauffer. On
y retrouve une zone thermoregulée jusqu’a théoriquement 1200°C. Le four a été calibré de
fagon a optimiser le chauffage jusqu’a 300°C. Il est important de noter que le four tubulaire
dispose d’une sonde propre a I’intérieur de la zone de chauffage. La température alors mesurée
est la température moyenne dans la chambre de chauffage.

Y S, BB IR

Figure 78 Zone de chauffage du four tubulaire

En complément on retrouve (& droite sur la Figure 77) un module de thermorégulation
(Fonction PID) permettant de contréler précisément la zone de chauffage. Ce module est vendu
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dans le but de programmer des mises en température du four tubulaire a travers des processus.
Ces processus peuvent étre programmés a 1’aide d’une interface graphique. Le déclenchement
de ces processus se fait €également via I’interface de programmation mais ne peut en aucun cas
étre lancé a distance.

Afin d’intégrer ce systéme de chauffage dans notre outil de mesure informatique nous avons
cherché une solution pour piloter cet appareil a I’aide d’un ordinateur et ainsi corréler la mesure
de permittivité avec une mesure de chauffage. La communication entre I’ordinateur et le four
se fait via I’intermédiaire de I’entrée Ethernet du module de thermorégulation. Le type de
communication utilisée est le TCP, permettant un contréle facile depuis le logiciel sur
I’ordinateur.

NOUVELLE CELLULE DE MESURE

Une fois le systeme de chauffage choisi et fonctionnel, nous nous sommes consacrés au choix
et a la realisation de la cellule de mesure. Cette cellule de mesure constituant le cceur de la
mesure de permittivité et de permeabilité il fut nécessaire de définir un cahier des charges
stricte :

e Tout d’abord la cellule doit permettre de caractériser des matériaux jusqu’a au moins
18GHz. 1l est donc nécessaire d’utiliser une cellule coaxiale de 7mm diamétre. Un diamétre
plus petit serait trop compliqué a usiner et utiliser de fagon expérimentale.

e La cellule doit étre aux dimensions du four. Etant donné que les connecteurs se fixant
sur la cellule doivent étre placés a I’extérieur du four, la cellule doit étre plus longue que le four.

e La cellule doit étre divisée en 3 parties afin d’obtenir une zone échantillon au centre
dans laquelle le matériau a mesurer sera positionné. La zone échantillon sera alors placée au
centre du four permettant un chauffage aussi parfait que possible. De plus I’isolement de la zone
échantillon permet de réaliser un étalonnage de la cellule.

e Etant donné la longueur de la cellule, il est préférable de prévoir la possibilité dun
étalonnage de celle-ci. Nous avons donc opté pour un calibrage de type TRL (Through — Reflect
- Line) [52], [81], plus particulierement sur le multiline TRL. Ce dernier permet une réduction
des erreurs aléatoires en connectant des lignes supplémentaires de différentes longueurs.

e Enfin la cellule doit étre réalisée avec peu de matiére de facon a limiter le transfert
thermique entre 1’extérieur et 1’échantillon interne.

Sur la base de ce cahier des charges nous avons réalisé une cellule de mesure coaxiale divisée
en trois parties (voir Figure 79). Chaque partie possede une ame et une zone externe formant
les milieux conducteurs de la cellule coaxiale. Les ames sont maintenues par des petites
rondelles en PEEK. De plus la zone échantillon est gardée vide de fagon a pouvoir isoler tous
les éléments pouvant désadapter la mesure (Rondelles diélectriques).

Le rapport de diamétre 7mm/3,04mm a été choisi pour obtenir une adaptation a 50Q2 le long de
la cellule et permet de réaliser des mesures jusqu’a 18GHz.
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Métal Métal
A
Métal 3,04mm V 7mm Rondelles diélectriques (PEEK)
v
Métal Métal
Partie coaxiale Porte échantillon Partie coaxiale
Gauche Droite

Figure 79 Schématique de la nouvelle cellule de mesure THT en trois parties. Les zones
en couleur orange, sont en matériau parfaitement conducteur (Métal). Les parties grises
en sont en PEEK.

Tous les plans 2D et 3D de la cellule ont été réalisés a partir de logiciels de CAO (Draftsight et
Blender ; voir Figure 80).

172

6,089

Vu de droite 72 95 5

Figure 80 Schéma 2D et 3D obtenus par CAO, de la partie gauche de la nouvelle cellule
THT.

Seules les parties externes des morceaux cellules ont été modélisées et réalisées en aluminium
(Eigure 81) par les mécaniciens du laboratoire. Etant donné la longueur de la cellule I’usinage
de celle-ci est complexe et donne acces a des précisions de 1’ordre de 0,1mm sur les diametres
des parties externes. L’emboitement de chaque morceau de la cellule se fait grace a un systéme
de vis et d’écrous (voir Eigure 81). Pour les parties coaxiales gauches et droites de la cellule,
un des cotés est réalisé de facon a servir de connecteur femelle dans lequel se positionnera le
futur connecteur male.

Les dmes de chaque partie de la cellule ont été achetées séparément et le lien entre chaque
morceau se fait par emmanchements des uns dans les autres.
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Figure 81 Photo de la nouvelle cellule de mesure THT en aluminium.

Une fois la cellule et les &mes obtenues, nous avons cherché un matériau pouvant servir comme
rondelles diélectriques dans la cellule. Sachant que la température sera élevée, notre choix s’est
porté sur le PEEK. Ce matériau résiste a de fortes températures (<250°C) et est purement

diélectrique.

Dans la suite de la réalisation, nous avons congu un kit d’étalonnage pour pouvoir calibrer la
cellule de mesure. Ce kit est basé sur le principe des kits TRL (Eigure 82).

el || e

AOmfn

= || e

24mm

Figure 82 Schéma d’un calibrage de type TRL avec deux lignes de propagation.

Sur la méme base que la cellule, le kit de calibrage TRL (Through - Reflect - Line) a été réalisé,
comme la cellule, au sein du laboratoire (Eigure 83). Ce Kit a été réalisé aux mémes dimensions
que la cellule de mesure de facon a pouvoir utiliser chaque élément a la place du porte
échantillon.

Le « Through » est obtenu en reliant directement les parties de droite et de gauche de la cellule
en enlevant la zone échantillon. Pour la mesure « Reflect » une ligne de propagation remplie de
métal a été usinée quant a la mesure « Line », 2 lignes ont été faites. La premiére ligne mesure
40mm de long et la deuxieme ligne, 24mm. La ligne de 24mm est celle utilisée comme porte
¢chantillon lors de la mesure d’un matériau.

Ligne courte de

24mm de long
N

Figure 83 Kit de calibrage de la cellule THT. De gauche a droite, on retrouve le court-
circuit, la ligne longue de 40mm et la ligne courte de 24mm.
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Le choix d’utiliser 2 lignes de propagation a été fait pour ameliorer le résultat du calibrage. En
effet dans notre cas il est possible d’ajouter autant de lignes a mesurer que possible afin
d’augmenter la précision du calibrage. Cependant plus on utilise de lignes et plus 1’erreur
humaine dans la mesure devient grande, il n’est donc pas judicieux d’utiliser trop de lignes de
propagation.

Afin de calibrer la cellule, chaque mesure du kit de calibrage doit étre effectuée séparément. De
plus, lors de chaque mesure la cellule est placée dans le four de maniere a pouvoir effectuer un
calibrage a la température souhaitée. Dans notre cas le calibrage était effectué a température
ambiante en considérant que 1’allongement de la cellule était négligeable.

Le logiciel présent dans 1’ordinateur analyse ensuite chaque mesure de calibrage et les utilise
dans les mesures qui suivent (voir Annexe 2 : Calibrage TRL).

CONNECTEURS A CONNEXION TEMPORAIRE

De nos jours, la plupart des connecteurs coaxiaux, permettant de relier des cables de mesure
d’un analyseur de réseau a un dispositif sous test sont limités en température. Nous utilisons
pour tous nos systemes de mesure, des connecteurs RPC7 de chez Rosenberger (voir Figure
52) utilisable pour des températures allant de -40°C a 85°C. Ces connecteurs sont unisexes et
se connectent entre eux grace a un systeme de collerettes qui se vissent entre elles. Le
désavantage de ces systémes est qu’il est nécessaire de les visser et dévisser a chaque fois que
1I’on veut déconnecter la cellule des cables de mesure.

Deux points ont donc été étudiés pendant la these pour le nouveau systeme de connecteurs :

e Réaliser des connecteurs a connexion par emmanchement, de fagcon a pouvoir les
connecter ou les déconnecter par une simple translation.

e Développer un systétme de mouvement rectiligne précis, permettant de déplacer les
connecteurs.

Systéme de positionnement

Nous avons commencé par la réalisation du deuxiéme systeme permettant de positionner des
connecteurs a des positions trés précises et de pouvoir répéter 1’opération autant de fois que
nécessaire. Sur la base d’une plateforme robotisée permettant de transformer un mouvement de
rotation via un moteur pas a pas en mouvement de translation grace a une vis sans fin le systéeme
de positionnement a été finalisé et piloté via un environnement Arduino. L’environnement
Arduino a ensuite été programmé de fagon a interagir avec 1’ordinateur (voir Annexe 3 :
Programme arduino) et surtout le logiciel permettant de gérer la mesure de permittivité et de
perméabilité a travers 1’analyseur de réseau, et de piloter le module en température.

L’étape suivante a été la validation du systéme de positionnement. Pour information, les
moteurs utilisés sont des moteurs pas a pas bipolaire avec une précision de 1.8°C par pas
effectué. En termes de déplacement horizontal sur notre banc de mesure cela peut se traduire
par un déplacement de 350nm sachant que 1’erreur est d’environ 5% ce qui équivaut a 17.5 nm.
On peut donc s’attendre a une grande précision au niveau du positionnement avec ce systeme.
Afin de le valider précisément nous avons réalisé des plateformes en haut desquelles sont
positionnés des connecteurs classiques PC7 que nous avions a disposition. Comme preécise plus
haut, ces connecteurs se connectent via un systéme de collerettes vissées les unes sur les autres.
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Vers la cellule de
mesure : Echantillon
sous test

Vers le VNA :
Mesures vectorielles [

Figure 84 Systéme de test de validation de connexion temporaire avec une paire de
connecteurs RPC7 en face a face. La partie de gauche est reliée au cordon de I’analyseur
de réseau. Celle de droite est fixee sur la cellule 13mm.

En sortant la collerette d’un des deux connecteurs et en amenant délicatement celui-ci vers un
autre connecteur du méme type (voir Eigure 84) avec la collerette dans 1’autre position (a savoir
rentrée), il est possible de réaliser une connexion correcte. Cependant il est nécessaire de
maintenir correctement les deux connecteurs en contact en position « connectée ». Pour cela
notre systéme de translation motorisée est tres bien adapte.

Nous avons ainsi placé la cellule de mesure 13mm disposant de connecteurs RPC7 de part et
d’autre de ses extrémités et fixé des connecteurs identiques sur les plateformes mouvantes en
vis-a-vis de la cellule (Eigure 85).

Figure 85 Systéme test de connexion et déconnection avec des connecteurs PC7 en
utilisant les plateformes de translation

Afin de pouvoir caractériser ces systemes de translation en termes de répétabilité, nous avons
réalisé une série de 50 mesures en connectant et déconnectant les connecteurs par simple contact
en utilisant les positionneurs. La position a laquelle les plateformes, ou se trouvent les
connecteurs des cables, sont amenées, est identique pour toutes les mesures. Pour faciliter la
lecture des données nous avons choisi de regarder 1’évolution du module de Si1 lors des
mesures. Nous calculons une valeur moyenne de ce module et mesurons la déviation de chaque
mesure par rapport a cette moyenne en %.

Sur la Figure 86, nous présentons nombres de mesures en fonction de la déviation a 10MHz,
1GHz et 2GHz. On observe que quelle que soit la fréquence, les déviations sont inférieures a
1%. Ces résultats confortent le fait que notre systéme est stable en fréquence et permet de
connecter et déconnecter un systéme avec tres peu d’erreurs.
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Figure 86 Deéviation du module de Si1 sur une série de 50 mesures a plusieurs valeurs de
fréequence.

Ces derniers résultats ont montré 1’efficacité d’un systéme de translation combiné a un systéme
de connexion temporaire. Cependant les essais étaient effectués avec des connecteurs PC7 ce
qui ne correspond pas a I’application finale que nous voulons réaliser.

Nouveaux connecteurs

Une fois les positionneurs réalisés et validés, nous avons pu nous consacrer au design des
nouveaux connecteurs. Nous avons donc travaillé sur un connecteur personnalisé qui viendrait
d’un co6té épouser la forme de la cellule. Contrairement a la majorité des connecteurs qui se
connectent entre eux nous avons décidé de créer un simple connecteur venant se connecter
directement sur la cellule de mesure en limitant les connexions. Le connecteur est donc placé
du c6té du cable de I’analyseur de réseau et sera connecté par un connecteur PC7 a celui-ci.

Comme pour I’ensemble de la cellule de mesure, nous avons réalisé les plans 2D et 3D de ces

connecteurs (Eigure 87).

>
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Figure 87 Schéma 2D et 3D du connecteur de la nouvelle cellule THT. Dessin réalisé
avec DraftSight2018.
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Les piéces ont été réalisées a partir de ces plans (Eigure 88).

Figure 88 Photo d’un connecteur de la cellule de mesure THT

Les connecteurs sont composés d’une partie extérieure en aluminium, d’une ame intérieure en
cuivre ainsi que d’une lamelle en plastique haute température (PEEK) collée gréace a de la colle
cyanoacrylate, permettant de maintenir I’ame au centre du connecteur. Le PEEK [82] est un
matériau diélectrique comme le téflon mais permet une utilisation jusqu’a environ 250°C.

Ces connecteurs disposés de part et d’autre de la cellule et connectés aux cables de mesure de
I’analyseur de réseau doivent étre déplacés linéairement. Ce systeme doit permettre de
connecter ou déconnecter la cellule de mesure aux connecteurs.

Finalement, nous avons remplacé dans le systéme montré a la Figure 85 la cellule 13mm par
la nouvelle cellule de mesure et rajouté aux bouts des connecteurs PC7, les nouveaux
connecteurs temporaires. Enfin la cellule coaxiale est placée dans le four tubulaire et les
systémes de translation, de part et d’autre du four (voir Figure 89). Nous avons donc testé le
systeme de connexion et de déconnexion avec les nouveaux connecteurs en mettant en place
tout le banc de mesure constitué de la nouvelle cellule, du four, du module de translation et des
connecteurs.

Figure 89 Systeme de mesure THT complet

Pour résumer, le systeme de mesure est donc composé, de deux systemes de translation
symétriques (Eigure 90), disposés de part et d’autre du module de chauffage. Ces systéemes de
translation sont fixés sur une table optique et surélevés grace a des pieds réglables, de facon a
positionner les cables de 1’analyseur de réseau au niveau de 1’axe du four tubulaire. Au bout de
ces cables sont fixés nos nouveaux connecteurs grace a des connecteurs PC7. Plus loin, a
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I’intérieur du four tubulaire, se trouve la cellule de mesure maintenue par les ouvertures du four
lorsque que celui-ci est fermé.

RS SRR

Figure 90 Systéme de translation complet couplé au connecteur de la cellule THT

Chaque module du systéme est contrdlé indépendamment des autres, il est donc possible de
n’utiliser que les moteurs sans le systéme de chauffage et méme de ne pas utiliser les systémes
de translation tout en réalisant des mesures a travers les cables et la cellule avec le VNA. De ce
fait, afin de tester comme précédemment la répétabilité de la connexion et déconnection avec
la nouvelle cellule de mesure THT et ses connecteurs dédiés. 25 mesures ont été réalisées a
plusieurs valeurs de fréquences.

Comme précédemment, la valeur étudiée est la déviation du module du Si;. Les résultats
obtenus (Figure 91) montrent une déviation plus importante et majoritairement pour des
fréquences élevées. Ces résultats montrent que dans 1’état actuel, la mesure ne peut étre
correctement effectuée au-dela de 3GHz. Ces problémes aux fréquences élevées sont induits
par un mauvais alignement du banc de mesure.

204
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15
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Figure 91 Deéviation du module de Si1 sur une série de 25 mesures a plusieurs valeurs de
fréquence.
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Pour régler ce probléme, nous avons retravaillé sur 1’alignement des connecteurs. Le premier
souci observé lors de la connexion et la déconnection était le blocage temporaire des
connecteurs femelles dans les connecteurs males. Cet effet produit une force importante en
direction du four, fait frotter la cellule contre les parois du four. L’intérieur du four est réalisé
avec un matériau tres peu poreux qui résiste aux fortes températures. Cependant la cellule étant
maintenue a I’intérieur elle a tendance a creuser ce matériau et ainsi descendre au fur et a mesure
des connections et déconnections. Pour corriger cela, nous avons rajouté des plaques
métalliques observables sur la Figure 89. Ces plaques empéchent le contact entre le matériau
du four et la cellule mais n’empéchent pas un blocage dd a un mauvais alignement.

Une autre solution adoptée pour améliorer I’alignement du banc de mesure a été d’augmenter
les degrés de liberté sur les systemes de translation permettant de pouvoir déplacer le plus
précisement possible la direction du connecteur. Avec ces différentes solutions et apres du
temps pour aligner au mieux le systeme, 100 mesures de connexion et déconnexion ont été
réalisées successivement (Figure 92).

20
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[ f=1GHz
8 L Bl F-6GHz |
5 [ ]f=10GHz
g B £ = 15GHz
3 l
T 10
Q
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=
2
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-2 -1 0 1 2

Déviation en %

Figure 92 Déviation du module de Si1 sur une série de 100 mesures a plusieurs valeurs
de fréquences.

Les résultats sont bien plus prometteurs que les précédents. En effet I’erreur est maintenant
contenue autour de 1%. De plus les mesures ont été réalisées entre 10MHz et 15GHz et
contrairement a précédemment les mesures sont inférieures a £1% quel que soit la fréquence.
Ces différents résultats sur la déviation du module du Si11 pendant des phases de connexion et
déconnexion permettent de démontrer 1’importance du facteur humain dans la mesure. Pour la
suite des manipulations il est trés important de passer du temps a aligner le banc de mesure pour
diminuer le plus possible les erreurs engendrées par ce nouveau systeme de connexion.

b. Mesures a températures ambiantes

Une fois le systéme de connexion et de déconnexion validé, des tests sur des mesures simples
c’est-a-dire a temperature ambiante sur des matériaux connus ont été effectués.

Figure 93 Cellule THT compléte avec le
porte échantillon 24mm démontée.
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Pour réaliser une mesure sur un materiau, le porte échantillon de 24mm et les deux morceaux
de la cellule THT sont utilisés (Eigure 93).

L’échantillon est ensuite placé dans le porte échantillon 24mm de fagon a avoir une face a un
des bords du porte échantillon. Cette étape est importante puisque le calibrage permet d’obtenir
une mesure finale d’un bout a I’autre du porte échantillon. Il est donc nécessaire de positionner
I’échantillon précisément afin de pouvoir réaliser un « de-embedding » et obtenir les parameétres
S de I’échantillon. Enfin la cellule THT est assemblée avec le porte échantillon et placée dans
le four tubulaire.

Ainsi, la mesure est ensuite décomposée en 5 parties distinctes (Figure 94) :

e Gestion de la température

L’ordinateur communique avec le four pour donner une consigne de température. Une fois la
température atteinte, un temps supplémentaire est attendu de facon a homogénéiser la
température au sein de 1’échantillon.

e Connexion

L’ordinateur pilote un environnement Arduino de fagon a commander les moteurs pas a pas
pour les connecteurs males vers les connecteurs femelle (Cellule THT). L’état connecté
correspond a I’arrivée du connecteur a une position préecise. Celle-ci est définie avant la mesure.

e Obtention des paramétres S

L’ordinateur questionne 1’analyseur de réseau sur les valeurs de paramétres S obtenues dans la
mesure. L’objet de calibrage calculé précédemment est ensuite utilisé sur la mesure de fagon a
obtenir les paramétres S du porte échantillon de 24mm seulement.

e Calcul de la permittivité

Afin de calculer la permittivité, il est nécessaire d’appliquer un « de-embedding » sur les
paramétres S du porte-échantillon. Enfin I’algorithme développé dans la partie Mesures hautes
fréquences est utilisé.

e Déconnexion

L’ordinateur ordonne a I’environnement Arduino de déplacer les connecteurs males vers la
position 0 (position initiale). L’état « déconnecté » est connu par 1’ordinateur comme étant
I’arrivée a la position 0.

Une fois toutes ces étapes réalisées, une mesure est obtenue a une température donnée. Le
logiciel est ensuite capable de recommencer le processus a une autre valeur de température et
cela autant de fois que nécessaire. Afin de valider le calibrage et la mesure, une série de mesures
a température ambiante a été faite sur des matériaux solides bien connus. Le premier matériau
utilisé a été le PEEK. Pour rappel ce matériau est simplement diélectrique et est déja utilisé
comme entretoise dans la cellule de mesure afin de maintenir I’ame au centre de la cellule.
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Mise en température Homogénéisation
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Déplacement des connecteurs males
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Communication avec le VNA Application du calibrage

Calcul de permittivité et de perméabilité

I4I

De-embedding Calcul ¢ 1

Déconnection

Déplacement des connecteurs males

Figure 94 Processus de mesure de permittivité et de perméabilité a une valeur de
température pour le banc de mesure THT.

La premiére mesure a été effectuée sur un échantillon de 3,4mm de PEEK entre 100MHz et
15GHz. Seuls les résultats des parties réelles ont été affichés puisque 1’erreur sur la partie
imaginaire était trop grande. Pour le PEEK la partie imaginaire de la permittivité et de la
perméabilité est proche de 0 ce qui induit une erreur trés grande. Les premiers résultats obtenus
(Eigure 95) ont permis de montrer la désadaptation importante non prise en compte dans les
mesures, démontrées par ces ondulations. De plus la permittivité et la perméabilité obtenues ne
correspondent pas a la littérature [82]. La permittivité devrait étre constante et autour de 3 avec
une perméabilité égale a 1.
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Figure 95 Mesure de permittivité et de perméabilité du PEEK avec la 1¢" version de la
cellule THT. La mesure a été effectuée entre 100MHz et 15GHz avec un échantillon de

3,4mm.

Tout d’abord afin de vérifier d’ou venait réellement I’erreur de mesure, 1’adaptation compléete
de la cellule a été vérifiée. Pour ce faire les paramétres Si1 et Sy» avec un court-circuit au centre

de la cellule sont observés (Figure 96).
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Figure 96 Paramétres Si11 et S22 lors d’une mesure d’un court-circuit avec la 1 version
de la cellule THT. Le court-circuit est celui du kit de calibrage. La mesure représente

ainsi I’adaptation de la cellule & droite et & gauche du porte échantillon.

Les résultats montrent clairement qu’au-deld de 6GHz la cellule n’est plus du tout adaptée et
les pertes deviennent trés importantes. Nous avons Vvérifiée la réalisation des pieces de la cellule
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ainsi que celles du calibrage. Il s’avére que ces piéces n’étaient pas précisément fabriquées et
que les dimensions attendues n’avaient pas été respectées.

Au lieu d’aller plus loin avec la cellule, tout ’ensemble mécanique a été refabriqué par une
entreprise extérieure. Les connecteurs ont été également refaits de facon a diminuer la longueur
de la connexion avec la cellule.

Aprés réception de la cellule, I’adaptation de la cellule a été revérifiée (Eigure 97). En théorie,
le module du Si1 et du Sz, devrait décroitre continuellement au fur et a mesure que la fréquence
augmente. On observe bien cet effet jusqu’a 10GHz. Au-dela de 10GHz la mesure devient trés
bruitée et le comportement ne correspond plus a une ligne adaptée. On peut maintenant
considérer que la cellule est adaptée correctement jusqu’a 10GHz. Les prochaines mesures ne
seront donc présentées que jusqu’a 10GHz.
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Figure 97 Paramétres Si1 et S22 lors d’une mesure d’un court-circuit avec la 2" version
de la cellule THT. Le court-circuit est celui du kit de calibrage. La mesure représente
ainsi I’adaptation de la cellule a droite et a gauche du porte échantillon.

La mesure du PEEK aprés le changement de cellule
Figure 98) montre bien I’influence de 1’adaptation de la cellule. De méme que précédemment
nous affichons seulement la partie réelle. Comme la mesure d’adaptation montre la nette

amélioration des mesures, les résultats de la mesure de permittivité et de perméabilité du PEEK
sont bien plus proches de la littérature [82] qu’avec la premicre version de la cellule.
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Figure 98 Mesure de permittivité et de perméabilité du PEEK avec la 2™ version de la
cellule THT. La mesure a été effectuée entre 100MHz et 15GHz avec un échantillon de
3,4mm.

Dans notre cas le changement du kit de calibrage a permis également 1’amélioration de la
mesure. A 1’heure actuelle la mesure semble correcte jusqu’a 10GHz. Au-dela, la mesure n’est
plus stable.

Comme avec le banc de mesure précédent et dans une optique de validation, les mesures de
I’échantillon de PEEK ont été comparées avec celles obtenues en utilisant la cellule 7mm
(Eigure 99 et Figure 100).
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Figure 99 Comparaison de la mesure de permittivité d’un échantillon de 3mm de PEEK
avec la cellule THT et la cellule 7mm du banc moyenne température.
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Figure 100 Comparaison de la mesure de perméabilité d’un échantillon de 3mm de
PEEK avec la cellule THT et la cellule 7mm du banc moyenne température.

Pour en finir avec la validation du banc de mesure a température ambiante, nous avons choisi
de caractériser ’APU10. En effet ce matériau a déja été étudié avec le banc a moyenne
température et permettra ainsi de valider completement la mesure de permittivité et de
permeabilité pour des matériaux solides. La mesure d’un échantillon de 1,8mm d’APU10 a été

réalisée entre 100MHz et 10GHz (
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Figure 101). La mesure semble correcte jusqu’a 10GHz comme avec le PEEK. Cependant
méme avec la littérature il est difficile d’évaluer si la mesure est correcte ou non. Etant donné
que ’APUIO avait été précédemment mesuré avec le banc moyenne température jusqu’a
15GHz en utilisant la cellule 7mm (Eigure 72 a Figure 75), nous avons comparé les deux séries
de mesures.

Thibaut LETERTRE 105



Manuscrit de thése

104 —
= Permittivité
- = Perméabilité
g - - Hﬂ S [l
"'."-'. hﬁ"'"".- '] .__-"'.- L T e % . '._-_ -
PN ' ~
2 6 .
©
'L
q_) L]
2 4
«
o
=5
g-ﬂ [ ]
2< [ ] .I.-.-.. -‘-M .'.. - .-.. .f. - .-..
" - ..h"‘. ~ .-'- " LS "‘-:- Fa N
. - o oA’
0 : : R
0 2 4 6 8 10

Fréquence (GHz)

Figure 101 Mesure de permittivité et de perméabilité de ’APU10. La mesure a été
effectuee entre 100MHz et 10GHz avec un échantillon de 1,8mm.

Les mesures de comparaison (Figure 102 et Figure 103) entre la cellule THT et la cellule 7mm
pour des mesures a 25°C sont tres proches. Cependant on observe quelques différences au-dela
de 6GHz. Ces écarts montrent les limites de précision du banc de mesure. La cellule et le moyen
de mesure ne sont pas completement fiabilisé pour monter a des fréquences plus élevées ou des
Iégeres désadaptations peuvent avoir un impact important.
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Figure 102 Comparaison de la mesure de permittivité et de perméabilité de PAPU10

entre la cellule THT et la cellule 7mm du banc moyenne température. La mesure a été
effectuée entre 100MHz et 15GHz avec un échantillon de 1,8mm.
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Figure 103 Comparaison de la mesure de permittivité et de perméabilité de PAPU10
entre la cellule THT et la cellule 7mm du banc moyenne température. La mesure a été
effectuée entre 100MHz et 15GHz avec un échantillon de 1,8mm.

Que cela soit pour le PEEK ou pour I’APU10, les résultats obtenus a température ambiante sont
tres prometteurs. De plus ce systeme de mesure étant un prototype il reste encore beaucoup de
choses possibles a améliorer. Du fait du manque de temps lors de la thése, nous avons décidé
de continuer avec ces conditions actuelles de mesure et de poursuivre vers la mesure en
température. Les mesures seront considérées correctes en termes de permittivité et de
permeabilité jusqu’a 10GHz.

c. Mesures a températures plus élevées

Pour rappel le banc de mesure réalisé avait pour objectif de pouvoir monter a de trés hautes
températures soit plus de 200°C. Pour cela nous avons divisé 1’objectif en 2 étapes. La premiére
est d’augmenter la température jusqu’a environ 100°C afin de comparer les mesures aux
résultats obtenus avec le banc moyenne température. Une fois les résultats validés, I’objectif
final était d’augmenter la température jusqu’a 200°C et de vérifier la tenue en température de
la cellule et les nouveaux résultats obtenus. Pour rappel les ames de la cellule THT sont
maintenues par des rondelles de PEEK. Ce matériau ne peut normalement pas fonctionner a
plus de 250°C. Afin de ne pas limiter les montées en température, nous avons remplacé ces
rondelles par du quartz qui ne devrait pas poser de probléme jusqu’a 500°C. Comme celles de
PEEK rondelles sont maintenues par une colle cyanoacrylate.

Tout comme a température ambiante, la mesure en température demande de remplir la cellule
THT par I’échantillon a mesurer puis d’étre placée elle-méme dans le four. Le premier
échantillon a avoir été testé en température a été¢ I’APU10. Celui-ci avait été réguliérement
caractérisée avec le banc de mesure moyenne température et permet donc de valider
correctement le nouveau banc de mesure.
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JUSQU’A 100°C

La série de mesure en température a été effectuée sur un échantillon d’1,8mm d’APU10 avec
une mesure a 100°C. Les premiers résultats montrent une diminution de la permittivité jusqu’a
100°C (Eigure 104). Au contraire la perméabilité (Eigure 105) reste constante en fonction de
la température.

Ce qui est important de noter, est I’instabilité au-dela de 6GHz. En effet la diminution de
permittivité observée avant 6GHz disparait au-dela. Ce résultat n’est pas cohérent. Cela montre
que les points de mesure au-dela de 6GHz ne peuvent pas étre considéres.

Les mesures en température ont été réalisees apres une serie de test de connexions et
déconnexions pouvant induire un désalignement au moment de la mesure a 100°C.
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Pour rappel I’APU10 est un matériau inconnu de la littérature. Les résultats ne peuvent donc
étre comparés précisément. En revanche, Les derniers résultats obtenus sur I’APU10 avec le
banc moyenne température ont été obtenus jusqu’a 15GHz, pour des températures allant de
25°C a 85°C.

Nous avons donc comparé nos propres résultats obtenus avec les deux bancs de mesure. Les
résultats du banc, moyenne température, utilisés sont ceux obtenus avec la cellule 7mm a 85°C.
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La comparaison des mesures (Figure 106) et (Eigure 107) confirme notre avis sur les résultats
au-dela de 6GHz. La mesure avec la cellule THT donne de mauvais résultats au-dela de 6GHz
avec cet échantillon d’APU10. Cependant avant 6GHz, les résultats restent assez proches. Ceci
montre que la mesure en température obtenue avec la cellule THT est cohérente. Pour rappel
toutes les mesures faites avec le banc moyenne température ou le nouveau banc de mesure THT
sur ’APUI10 utilisent un échantillon de 1,8mm seulement. Comme expliqué dans le modéle
d’erreur présenté dans cette thése, plus un échantillon est petit et plus I’erreur augmente mais
I’utilisation d’un échantillon plus grand génére des résonnances. Il a donc fallu trouver un
compromis. Le fait d’obtenir des résultats proches entre les deux bancs de mesure prouvent que
le calibrage effectué est correct et que les plans de phase sont bien placés.

i

Figure 108 Images de la caméra thermique Optris 450

Méme si la mesure de permittivité et de permeéabilité coincide avec celle du banc a moyenne
température, il est important de vérifier le flux de température dans le connecteur male. En effet,
on rappelle qu’au-dela de 85°C les connecteurs prévus pour les cables de I’analyseur de réseau
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pourraient se detériorer. Les houveaux connecteurs que nous avons congus sont placés a la suite
de ceux-ci et ne doivent donc pas monter a des températures trop élevées grace au nouveau
systéeme de connexion. Afin de vérifier cela, nous avons utilisé une caméra thermique Optris
450 de chez Optris (voir Figure 108). La température du connecteur male et du bout de la
cellule a pu donc étre mesurée avant (Figure 109) pendant (Eigure 110) et apres (

Figure 111) la connection des nouveaux systemes.

Figure 109 Images thermiques du bout de la
cellule de mesure et du nouveau connecteur alors
qu’ils ne sont pas connectés, réalisée avec la
caméra thermique Optris 450. La température
interne du four est de 100°C.

Figure 110 Images thermiques du bout de la
cellule de mesure et du nouveau connecteur alors
qgu’ils sont connectés depuis 8s, réalisée avec la
caméra thermique Optris 450. La température
interne du four est de 100°C.

Figure 111 Images thermiques du bout de la
cellule de mesure et du nouveau connecteur aprés
la connexion et au bout 10s, réalisée avec la
caméra thermique Optris 450. La température
interne du four est de 100°C.

Les résultats obtenus par la caméra thermique montrent clairement que méme apres 8s de
connexion les connecteurs restent a des tempeératures tres faibles. La propagation de la chaleur
nécessitant un temps non négligeable, ce systéme permet bien de garder a 1’abri des hautes
températures le systéme relié a 1’analyseur de réseau. Dans notre cas la durée de connexion de
8s peut étre améliorée si besoin est en augmentant la vitesse de déplacement du systéme de
positionnement mais surtout en diminuant le temps de mesure des paramétres S de I’analyseur
de réseau.
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LES LIMITES DU BANC DE MESURE

Aprés des mesures prometteuses entre 25°C et 100°C, des études plus poussées sur le banc de
mesure ont été faites afin d'observer les limites de celui-ci. Pour cela la température de la cellule
et donc de I'échantillon d’APU10 a été augmentée a 200°C. Comme précédemment une fois la
température de 200°C atteinte, une mesure de permittivité et de perméabilité est effectuée avec
le logiciel. Afin d’observer I’évolution des mesures, les valeurs sont également comparées aux
mesures faites & 85°C avec la cellule 7mm.

Les mesures en température obtenues (voir Figure 112 et Figure 113), montrent une tendance
de la permittivité & diminuer avec la température. Cependant au-dela de 5GHz les mesures
deviennent complétement instables. De plus en ce qui concerne la perméabilité, la mesure est
difficilement considérable au vu des fortes ondulations de mesure. Nous supposons que toutes
ces problématiques sont induites par une mauvaise connexion a ces températures.
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Figure 112 Mesure de la partie réelle de la perméabilité de ’APU10 a 200°C (Courbe noire)
avec la nouvelle cellule et a 85°C (Courbe rouge) avec la cellule 7mm.
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Figure 113 Mesure de la partie réelle de la permittivité de ’APU10 a 200°C (Courbe noire)
avec la nouvelle cellule et a 85°C (Courbe rouge) avec la cellule 7mm.

Un deuxiéme probléme qui s’est posé en essayant de continuer de monter la tempeérature de la
cellule afin de voir si les composants utilisés allaient résister, a été la dégradation des rondelles
de quartz permettant le maintien de 1’ame centrale. Pour rappel ces rondelles avaient été collées
dans la cellule. La colle a du probablement fondre et les rondelles se sont alors désalignées et
cassees lors de la connexion des connecteurs. 1l est possible que lors de la mesure a 200°C ces
rondelles étaient déja endommagées perturbant ainsi la mesure.

Figure 114 Photographie du porte échantillon et de I'ame centrale avec I'échantillon
d'APU10 aprés une mesure a plus de 200°C.

Une solution a cette problématique de colle serait de fixer mécaniquement la rondelle dans la
cellule THT. Il faudrait alors usiner la cellule a I’intéricur de fagon a créer des petites gorges
dans lesquelles viendraient se placer les rondelles de Quartz (voir Figure 115Erreur ! Source
du renvoi introuvable.).

Métal
4
Figure 115  Schématique  du Rondelles / .
positionnement d’une rondelle en en Quartz 3,04 mm 7m}n
Quartz dans la cellule THT. \ \4
v
Métal

d. Conclusion et perspectives

A T’heure actuelle, le nouveau banc de caractérisation de matériaux a trés haute temperature,
gue nous avons realisé lors de la thése, permet de realiser des mesures de permittivité et de
perméabilité de matériaux solides. Seulement le banc de mesure n’est pas encore capable de
mesurer les parties imaginaires du fait d’une incertitude de mesure trop élevée. Les premiers
résultats ont été obtenus sur de I'APU10 ou encore du PEEK de quelques Mhz jusqu'a 6GHz
tout en controlant la température du matériau de I’ambiant jusqu’ a 200°C.

Pour rappel le premier objectif de la réalisation du banc et de la présentation des premiers
résultats était de démontrer la faisabilité du nouveau systéeme de connexion et déconnexion. Ces
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résultats nous ont montré que le principe était validé mais que certains paramétres devaient étre
mieux evalués afin de pouvoir utiliser tout le potentiel du banc de mesure. La bande de
fréquence qui doit aujourd’hui monter jusqu’ a 18GHz grace aux dimensions de la cellule et la
température de fonctionnement qui peut théoriquement monter a plus de 200°C sont des
objectifs atteignables mais qui demandent certaines modifications du banc et de futures heures
de manipulation.

Tout d'abord I'alignement des connecteurs avec la cellule doit étre revu de fagon a améliorer le
contact et ainsi réduire la désadaptation observée. Le point clé de la mesure de permittivité a
haute température, d’autant plus important a des fréquences élevées, est de rendre imperturbable
ce contact au fur et a mesure des connexions. Il pourrait étre envisagé d'utiliser des systéemes
optiques afin de réaliser un alignement quasi parfait et peut-étre optimiser le contact mécanique
qui a I’heure actuelle est effectué par deux pieces métalliques. Dans cette optique, des systemes
de ventouses peuvent également étre considerés, en vérifiant la tenue en température de ce type
de systeme. En considérant un systéme de connexion et déconnexion presque parfait mais
permettant de monter la température de la cellule la température souhaitée sans endommager
les cébles de mesure reliés a I'analyseur de réseau, il est important de s'assurer que la cellule
elle-méme n'est pas limitée en température. Méme si cet aspect a été trés longuement étudié
pendant la conception de ce banc de mesure, il s'est avéré qu’un des points problématiques du
systeme de mesure était les rondelles de maintien de I'ame de la cellule coaxiale. En effet ces
petites rondelles doivent absolument étre fixes lors de la mesure mais également lors du
calibrage de la cellule. Si jamais ces rondelles sont abimées pendant ces derniéres étapes la
mesure sera faussée. De la colle a été utilisée afin de fixer ces rondelles et éviter de modifier la
structure interne de la cellule. Cependant cette colle n’a pas résistée a de fortes montées en
température. Par la suite, il sera donc nécessaire de les maintenir mécaniquement.

Finalement ces résultats sont une 1ére approche vers le banc final et ont permis de démontrer
la faisabilité d'un nouveau systéme qui pourra peut-étre permettre de régler les problématiques
inévitables de la caractérisation de matériaux en tempeérature.

3. Mesures trés basses températures

a. Introduction et applications

L’orientation initiale de ce projet de these était I’étude de nouveaux systémes de caractérisations
électromagnétiques de matériaux pour 1’exploration des dispersions des grandeurs diélectriques
et magnétiques en fonction de la température bien plus élevée que la température ambiante.
Cependant, les résultats étant présentés dans des articles ou lors de conférences, nous avons été
abordés par des chercheurs pour explorer les températures négatives. Cette problématique
n’était pas simple a aborder du fait méme que les bancs de mesure jusqu’alors mis en place
devenaient caduques pour ces nouvelles études. Pour répondre aux besoins exprimeés, nous
avons éte amenes a mettre en place des nouveaux protocoles de mesure utilisant nos cellules de
mesure et des moyens de réfrigérations, voire de congélation.

Avant de poursuivre, précisons le contexte qui nous a amené a ces travaux. Aujourd’hui la
connaissance des zones polaires et/ou glaciéres devient un enjeu majeur. En effet, de plus en
plus de travaux de profilomeétries de ces zones sont realises grace a des techniques comme le
GPR pour des applications comme 1’étude de 1I’évolution de couches de neige transportées par
des flux de glaces vers d’autres glaciers [83] ou encore la recherche de lacs d’eaux pures isolés
(ex : Lac de Vostok) du reste du monde depuis des millions d’années et pouvant accueillir des
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micro-organismes [84], [85]. On retrouve également beaucoup de travaux d’investigations dans
le domaine de 1’astrophysique associées aux explorations spatiales [86]—[89].

Quel que soit I’application les mesures de cartographies des profils de glaces obtenues grace a
des techniques comme le GPR sont corrélées nécessite la connaissance la plus précise possible
des grandeurs électromagnétiques des différents matériaux, et dans ce cas précis, tous les types
de glaces. Dans la littérature, certains bancs de caractérisation de matériaux trés basses
températures [90], [91] ont été deéveloppés. Ce genre de mesure nécessite des techniques
permettant la détermination de la partie réelle de la permittivité la plus précise possible et
surtout sur de larges bandes de fréquence. Dans ce contexte nous avons développé un protocole
de mesure afin de caractériser des matériaux de -40°C jusqu’a la température ambiante. A partir
du banc de caractérisation de matériau classique basé sur la cellule coaxiale 13mm (voir Figure
25), nous avons développé une procédure et des outils permettant de descendre a des
températures extrémement basses. Dans la suite, nous présentons le protocole de mesure et les
résultats obtenus. Ces résultats mettent en évidence une validation du moyen de mesure
propose.

b. Méthode de mesure

Ces travaux ont fait I’objet d’une collaboration avec I’'USC-JPL représenté par le Dr Essam
Heggy et la Dr Elizabeth Palmer. L’objectif principal était 1’étude de glaces des couches
internes et profondes de la banquise. Mais avant d’étudier les matériaux issus des carottages,
nous avons di qualifier notre protocole sur des glaces d’eau pure qui sont relativement bien
connues [78]. Du fait que des articles sont en préparation sur les matériaux issus de la calotte
glaciére, ils ne pas sont présentés dans ce manuscrit. Nous nous bornons a des résultats relatifs
a la validation de notre systeme et du protocole associé.

Dans I’objectif de caractériser des liquides et dans notre cas de 1’eau, 1’utilisation de la cellule
13mm utilisant le systéme de porte échantillon était nécessaire. Pour rappel ce systéme permet
de cloisonner un échantillon dans un porte échantillon de 24mm donnant accés a un volume
effectif de 2,6cm3. Comme expliqué, nous avons réalisé des mesures de validation du banc de
mesure sur de I’eau pure. Afin d’optimiser au mieux la mesure basse température nous avons
suivi un protocole trés strict :

e Remplir le porte échantillon d’eau pure sans le fermer.

Cette étape permet de laisser I’eau se transformer en glace. En effet si le porte échantillon est
fermé, 1’eau sera alors emprisonnée sans air disponible et la pression diminuera sans que la
glace puisse se former.

e Placer le porte échantillon dans un congélateur.

L’échantillon a ensuite été placé dans un congelateur a -80°C (VIP series) de fagon a geler
I’échantillon d’eau pure.

e Lissage du surplus de glace et confinement de 1’échantillon.

Une fois I’échantillon gelé, il est nécessaire de supprimer le surplus de glace présent en dehors
du porte échantillon. Le gel de 1’eau génére une augmentation du volume et il faut donc
supprimer le surplus de glace afin de refermer le porte échantillon.

e Remise au congélateur
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Une fois le porte échantillon préparé, celui-ci est ensuite placé dans la cellule de mesure
complete et le tout est remis au congélateur. Les connecteurs déja présents sur la cellule sont
donc également congelés mais ceux-ci sont protégés a 1’aide de plastiques.

e Mesure de la cellule

Enfin la cellule est sortie du congélateur et connectée aux céables de ’analyseur de réseau. La
cellule est placée dans une enceinte en polystyréne de facon a isoler celle-ci thermiquement
(Eigure 116) et ainsi ralentir le réchauffement de I’échantillon. A noter que les plastiques
protégeant les connecteurs permettent d’éviter la condensation et ainsi de favoriser un bon
contact avec les connecteurs de I’analyseur de réseau. La température est mesurée avec une
sonde en température a pointe placée au contact du porte échantillon (Eigure 117).

Figure 116 Banc de mesure complet pour les trés basses températures.

De la méme facgon que le banc moyenne température, la permittivité est alors calculée grace a
I’ordinateur relié a ’analyseur de réseau. Chaque valeur de permittivité mesurée est ensuite
associee a une valeur de température mesurée par la sonde manuellement.

thermique A

Figure 117 Image de la cellule de mesure 13mm dans son caisson thermique.

La variation en température du systéme est obtenue par 1’autorégulation de la température
globale avec la température ambiante. On obtient donc des mesures de permittivité a des
intervalles de temps donné en prenant en considération la mesure de température obtenue par
la sonde thermique. Cependant cette sonde n’étant pas relié¢ au logiciel de calcul, la corrélation
temps/température est manuelle.
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c. Résultats

Afin de démontrer 1’efficacité de cet outil de mesure. Nous avons réalisé une série de mesure
sur de 1’eau douce.

Afin de simplifier les comparaisons, les résultats sont montrés a 400MHz. Les variations de
permittivité ont été observées entre -40°C et 10°C sur 19 points de mesure. Les résultats obtenus
(Eigure 118 et Figure 119) montrent clairement 1’évolution de la permittivité en fonction de la
température avec la phase de fonte de glace caractérisée par une montée de la valeur de la
permittivité.

Ce que I’on observe dans ces résultats est la faible valeur de la partie réelle de la permittivité,
comprise entre 3 et 4 contrairement a celle de I’eau (environ 80). Ces résultats confirment la
fonction du banc de mesure et les valide. De plus a partir de -4°C environ la permittivité
augmente globalement et cela tres fortement pour la partie réelle. C’est le début de la fonte de
la glace. Enfin la permittivité monte jusqu’a 80 environ qui est la permittivité de 1’eau dans son
état liquide.

La partie imaginaire a le méme comportement mais pour des températures plus élevées. Ce
phénomeéne est di au fait que les mesures sont trop faibles et augmentent ainsi fortement
I’erreur.
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Pour rappel la température est mesurée au plus prés de I’échantillon mais pas a I’intérieur de
I’échantillon. En revanche a chaque mesure est associée un temps permettant d’observer
I’évolution de cette température en fonction du temps (voir Eigure 120).

20
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Contrairement a la mesure de température, I’intervalle de temps obtenu entre chaque mesure
est précis et permet de reproduire dans le cas de prochaines séries de mesure, la méme
configuration. De fagon plus claire, il est ainsi possible de caractériser la fonte d’une glace en
mesurant la permittivité en fonction du temps plutdt qu’en fonction de la température. Dans les
deux cas la variation du taux de sels qui peut différencier deux types de glaces, donne lieu a des
variations de fontes dans le temps.

Ces derniers résultats montrent la possibilité de caractériser des matériaux quels qu’ils soient a
des températures treés basses. Nous avons testé ce banc de mesure sur un liquide mais il est
également possible de le faire sur des solides ou des poudres grace au porte échantillon de la
cellule 13mm.

d. Conclusion et perspectives

Contrairement a la caractérisation électromagnétique de matériaux au-dela de la température
ambiante, il est trés difficile de contrdler la température pour des valeurs négatives. En effet il
n’existe pas de systéme de chambre froide compacte et pilotable de fagon a contréler au mieux
la température d’une cellule de mesure. De plus, contrairement au banc de mesure THT que
nous avons développé, I’utilisation d’un systéme de connexion temporaire serait impossible a
réaliser du fait de la condensation présente.

Ces problématiques font que malgré la difficulté de mesure a trés basses température notre banc
de mesure reste une solution viable a I’heure actuelle. Les premiéres mesures obtenues sur de
I’eau pure confirment la viabilité du protocole de mesure propose.

L’état actuel de ce nouveau banc de mesure ne permet pas encore un contrdle treés précis de la
température, d’autant plus que contrairement aux mesures & plus haute température il est
impossible d’attendre que la température se stabilise. Cette problématique reste un point a
approfondir dans des prochains travaux. Enfin, dans le cas de 1’eau, la fonte de la glace génere
une diminution du volume de I’eau générant un gap d’air au sein du porte échantillon. Dans le
cas de matériaux liquides ceci peut poser un probléme.
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4. Conclusion

De nos jours, la caractérisation de matériaux en température est encore peu développée dans le
domaine de la recherche et est inexistante en industrie. Ces derniéres années la prise en compte
de la température dans 1’estimation des valeurs de permittivité et méme de perméabilité est
devenue inévitable. Dans ce contexte, nous avons cherché a réaliser un ou plusieurs moyens de
caractérisation de matériaux en température pouvant étre utiles pour un large panel
d’applications. Les solutions proposées ont été développées sur la base d’une technique en ligne
de transmission coaxiale permettant d’avoir une large bande de fréquence. La plage de
températures cible a couvrir était donnée pour -40°C/300°C. Nous avons alors cherché des
solutions techniques et technologiques permettant d’atteindre ces valeurs de températures. Pour
cela nous avons divisé le probleme en 3 parties. La premiere partie concerne la mise en
température d’un systéme entre la température ambiante et 85°C. La deuxiéme concerne les
températures tres hautes, soit jusqu’a 300°C. Enfin la derniére partie permet 1’étude de
matériaux tres basse température, jusqu’a -40°C.

La premiére solution proposée et validée a été un dispositif de régulation de température basée
sur une bague chauffante et un régulateur PID adaptable sur une cellule coaxiale 13mm ou 7mm
préalablement validée dans la mesure de permittivité et de perméabilité. La combinaison de ces
deux moyens a été étudiée de facon a déterminer les possibilités de mesure en température, les
interférences entre la mise en température et la mesure hyperfréquence ainsi que les limites de
températures du banc de mesure complet. Finalement, ce prototype a donné des résultats tres
satisfaisants qui valident des résultats prometteurs entre la température ambiante et 85°C. Ce
systeme a permis de mettre en évidence les différentes problématiques de la mise en
température d’un systéme de caractérisation électromagnétique de matériaux du méme type. La
problématique principale soulignée dans cette partie fut la limite de température maximale du
systéeme de mesure. Cette limite est induite par la température maximale de fonctionnement des
connecteurs servant de transition entre la cellule coaxiale de mesure et les cables de 1’analyseur
de réseau.

Les limites en températures observées avec le premier banc de mesure, nous ont amené a
réfléchir sur la conception d’un tout nouveau systeme de connexion entre la cellule et les cables
de l’analyseur de réseau. Ce systéme se base sur une connexion temporaire permettant
I’isolement de systéme relié a I’analyseur de réseau lors d’une phase de chauffage. Sur ce
principe nous avons concu tout un banc de mesure de caractérisation de matériaux en
température avec une nouvelle cellule adaptée a des températures élevées ainsi qu’un nouveau
systéme de connexion. Nous avons pu valider le systeme en termes de répetabilité et montrer
les premiers résultats de mesure en température ambiante. Certaines problématiques émergentes
avec ce nouveau banc ont éte soulignées, telles que le besoin d’un alignement parfait.

Pour finir, nous avons proposé un nouveau systeme, adaptable a nos cellules coaxiales de
mesure comme la cellule 13mm, permettant d’obtenir des mesures dans les températures
négatives. Méme si cette application était en dehors des applications principales de la these,
certaines rencontres lors de conférences nous ont amené a s’y attarder. Notre prototype est
encore en phase de consolidation puisqu’il ne permet pas a I’heure actuelle de controler la
température interne de 1’échantillon, mais les premiers résultats obtenus montrent la cohérence
du protocole de mesure choisi.
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Finalement, I’ensemble du systéme donne acces aux caractérisations de matériaux en tout genre
et cela pour des fréquences allant de quelques MHz & 10GHz et méme 18GHz pour des
matériaux solides. lls ont permis un grand nombre de publications notamment lors de
conférences et donnent la possibilité d’une grande amélioration.
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CONCLUSION

L’étude de [Iinteraction entre une onde électromagnétique et un matériau nécessite
obligatoirement de connaitre avec précision les valeurs des grandeurs électromagnétiques de ce
matériau ! Ces grandeurs sont entre autres, la permittivité diélectrique et la perméabilité
magnétique correspondant respectivement a la réponse d’un champ électrique et magnétique.
Ces grandeurs électromagnétiques peuvent étre corrélées a des variations de grandeurs
physiques extérieures aux matériaux telles que la fréquence de I’onde électromagnétique
d’illumination, la pression, I’humidité, ou bien encore la température, etc... Dans le cas de notre
projet, nous nous sommes plus particulierement intéressés a I’impact d’une variation de
température du milieu sur ces propriétés électromagnétiques des matériaux. Cette grandeur, la
température, a été choisie pour répondre a la demande de la Direction Généralement de
I’ Armement (cofinanceur de cette étude) pour qui, il est important de connaitre la dépendance
de la permittivité et de la perméabilité des matériaux notamment des radémes, mais aussi des
matériaux qui recouvrent les aéronefs. D’autres applications civiles potentielles ont été aussi
identifiées notamment avec des géologues qui étudient le comportement de certains volcans.
En effet, pour utiliser des radars GPR dans des matériaux a proximité des zones présentant une
activité sismique et/ou volcanique, la température des milieux étudiés reste un parametre
difficile @ modéliser. Dans ces conditions les bancs développés dans ce travail de recherches,
ont des débouchés applicatifs militaires mais aussi civils.

Afin de répondre a cette problématique nous avons mis en place pendant cette these des
systemes basés sur des cellules de mesure coaxiales. Le choix de ces cellules a été fait afin
d’obtenir une large bande de fréquence sur les mesures de permittivité et de perméabilité. De
plus concernant le moyen de chauffage nous avons opté pour des systemes simples a mettre en
ceuvre et adaptables facilement aux cellules de mesure coaxiales. Avant de concevoir des
systemes de mesure en température nous avons développé des outils numériques afin
d’améliorer la caractérisation électromagnétique de matériaux. En effet, il est nécessaire
d’optimiser au mieux la mesure de permittivité et de perméabilité avant d’associer une variation
de ces valeurs a une variation d’une autre propriété physique.

La mesure de permittivité et de perméabilité peut se diviser en deux parties. La premiére, est la
détermination de la matrice S de 1’échantillon a mesurer et la deuxiéme, est le calcul des
propriétés électromagnétiques a partir de cette matrice. Dans le cas de I’utilisation de cellules
coaxiales classiques la détermination d’une matrice d’un échantillon se fait par un procédé de
« de-embedding ». Cependant 1’utilisation de la cellule présentant un diametre extérieur égal a
13mm et qui posséde une géométrie variable sur toute sa longueur nous a amené a développer
un nouveau modele théorique. En effet la géométrie complexe de la cellule générait des
désadaptations plus ou moins importantes une fois la cellule usinée. Ce modele a eu pour but
d’améliorer les mesures pour des matériaux de permittivité assez faible (proche de 1). Nous
avons pu montrer lors de ces travaux que cette technique n’était pas forcément nécessaire
lorsque les matériaux possédaient une forte valeur de permittivité puisque les désadaptations
devenaient alors négligeables. Ensuite la détermination des caractéristiques électromagnétiques
peut se faire de plusieurs manieres. Des solutions directes et d’autres indirectes (calcul itératif)
sont régulierement utilisées. Cependant nous nous sommes concentrés sur les solutions directes
plus simples a mettre en ceuvre. Pour rappel I’objectif de nos travaux était de réaliser des
mesures sur de larges bandes de fréquences. Les premiéres limites en frequence sont amenées
par les modes de propagation des guides utilisés et dépendent ainsi de la géométrie méme de la
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cellule. Cependant la méthode numérique utilisee dans la détermination de la permittivité et de
la perméabilité générait certains problemes numériques avant la fréquence maximale
d’utilisation de la cellule. Cette technique de mesure, nommeée méthode de Nicholson-Ross et
Weir a été longuement étudiée lors de cette these. Nous avons pu démontrer qu’a certaines
valeurs de fréquences et ce, dl a la géométrie et aux caractéristiques de I’¢chantillon des erreurs
numériques apparaissaient. Nous avons ainsi proposé un modele numérique permettant de
corriger ces erreurs en analysant le probleme physique et en le corrélant au probléeme
mathématique. En revanche un probléme est resté existant a la fin des travaux, 1’effet Fabry-
Pérot. En effet, cet effet que I’on retrouve trés souvent dans le domaine de 1’optique mais
également en hyperfréquence apparait continuellement dans nos mesures et s’avere trés difficile
a corriger. Pour cela nous avons proposé deux solutions, une fonctionnant avec les matériaux
diélectriques et une fonctionnant pour tous les types de matériaux. L’amélioration des ces deux
derni¢res méthodes nous a permis d’agrandir le champ des possibilités de mesure mais surtout
d’améliorer notre connaissance vis-a-vis de la caractérisation de matériaux en cellule coaxiale.
La derni¢re étape dans 1’optimisation des mesures hyperfréquences a été 1’estimation des
incertitudes de mesure. Dans notre cas, nous avons considéré une mesure en cellule coaxiale et
précisément, la cellule 13mm. L’objectif de ces travaux a été de mettre en évidence les sources
d’erreurs prépondérantes lors d’une mesure avec une cellule coaxiale. En découpant chaque
partie du calcul, nous avons pu introduire toutes les sources d’erreurs que nous pensions
impactantes pour la mesure telle que la détermination de toutes les longueurs électriques
nécessaire au calcul de permittivité et de perméabilité. Nous avons mis en évidence le fait que
ces longueurs électriques étaient un point clé pour obtenir des mesures précises. En effet que
cela soit pour le « de-embedding » ou pour le calcul de permittivité et de perméabilité, il est
nécessaire d’obtenir des longueurs électriques qui peuvent étre mesurées manuellement ou a
I’aide de mesures hyperfréquences. L’erreur induite par ces mesures peut alors fortement
impacter I’erreur relative de la permittivité et de la perméabilité si ces mesures sont peu
précises. Enfin dans les cas ou I’échantillon est trés grand cela diminue fortement 1’impact de
ces erreurs et on peut donc considérer que I’erreur principale est une erreur statique donnée par
le calibrage de I’analyseur de réseau.

Suite a ces modifications théoriques permettant I’amélioration des mesures de permittivité et
de perméabilité nous avons développé des moyens de mise en température de systéemes de
caractérisation de matériaux voire méme des systémes complets incluant les deux. L’objectif
principal de ces travaux était de couvrir une zone de températures allant de -40°C & 300°C. Pour
répondre a cet objectif nous avons divisé cette zone en trois parties. La premiere et la plus
simple a mettre en ceuvre a été la mise en température de cellules coaxiales permettant la
caractérisation de matériaux sur de larges bandes de fréquences a travers un systeme de bague
chauffante thermo-régulée. La plage de température de cette partie est la température ambiante
jusqu’a 85°C. Cette limite maximale correspond a la limite de fonctionnement des connecteurs
des cébles de I’analyseur de réseau utilisé pour la connexion aux cellules coaxiales et la limite
minimale correspond a I’interface entre un systéme de chauffage et de refroidissement. Les
cellules utilisées sont les cellules 13 mm et 7 mm qui possedent chacune des avantages et des
inconvénients. La combinaison des deux permet de caractériser tous types de matériaux jusqu’a
10GHz et d’étudier les matériaux solides jusqu’a 20GHz. La solution de I’ajout d’un systéme
de thermorégulation a été faite grace a un systeme fermé geré par un régulateur PID, une bague
de chauffage et une sonde de température. La simplicité d’utilisation du systéme et
I’adaptabilité sur les deux cellules de mesure permet a tout utilisateur des cellules coaxiales
13mm et 7mm d’ajouter ce systeme de thermorégulation afin de contréler la température de
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I’échantillon. Nous avons pu valider et démontrer la faisabilité du systeme de mesure en
température sur différents matériaux tels que des alcools ou des solides et plus particulierement
des matériaux d’intérét magnéto-diélectrique. La deuxiéme partie de la zone de température
ciblée, correspond aux trés hautes températures, 85°C a 300°C. Dans cette partie, la limite de
fonctionnement des connecteurs a fait I’objet d’une réflexion sur un tout nouveau systéme de
mesure de caractéristiques électromagnétiques de matériaux en température permettant de
limiter le transfert thermique dans le banc de mesure complet afin de pallier & la température
maximale des connecteurs de cellules (85°C). Pour cela nous avons proposé une solution de
remplacement de ces connecteurs par un systeme de connexion temporaire permettant d’isoler
la cellule de mesure thermo-régulée du systeme de mesure hyperfréquence (Cables et analyseur
de réseau). Le design de ces connecteurs nous a ameneé a la réalisation d’une nouvelle cellule
de mesure basée sur la géométrie d’une cellule 7mm pour garder une large bande de fréquence.
De plus la montée vers les trés hautes températures s’effectue maintenant grace a un four
tubulaire permettant d’homogénéiser la température au sein de la cellule et cela jusqu’a pres de
1000°C. La conception de la nouvelle cellule a été pensée de fagon a fonctionnée jusqu’a 300°C
et permettre la caractérisation de matériaux solides jusqu’a 18GHz. A I’heure actuelle, le banc
de mesure a été assemblé, testé et validé sur des matériaux solides tels que des échantillons de
PEEK ou de SIEPEL APU10 a température ambiante et ce jusqu’a 10GHz. En ce qui concerne
les températures plus élevées, les mesures ont été réalisées jusqu’a 200°C et nécessite encore
une série de manipulation et d’étalonnage avant une validation compléte du banc en
température. Certains problémes issus de la conception de la cellule restent encore a corriger
afin de finaliser la montée en température. La mesure en fréquence est pour 1’instant stable
jusqu’a seulement 10GHz mais aprés une amélioration du mécanisme de connexion temporaire
cette fréquence pourrait &tre augmentée.

Enfin en ce qui concerne les basses températures, nous avons pu développer un protocole de
mesure afin de caractériser des matériaux en tout genre jusqu’a -40°C. Ce banc en tempeérature
est basé sur le banc de caractérisation de matériaux utilisant la cellule 13mm et la mise en place
d’une série d’action permettant la congélation du matériau avant la mesure. Dans le cadre d’une
collaboration avec le JPL de I’Université de Californie du Sud (USC-JPL) nous avons realisé
des mesures sur des eaux salées a des températures fortement négatives. Afin de ne pas
divulguer les résultats avant qu’ils soient publiés, seuls des résultats obtenus sur de 1’eau pure
sont présentés dans ce manuscrit de these. Cependant, ils permettent néanmoins de valider le
protocole de mesure. En effet ces résultats ont permis de valider les mesures en températures
de la permittivité. Cependant des travaux supplémentaires pourraient étre explorés de maniere
a améliorer la gestion de la température dans 1’échantillon qui ne régit pour I’instant que la loi
de la thermodynamique en étant modulé par la température ambiante de I’environnement de
mesure.

Les travaux effectués durant la thése ont permis d’utiliser les techniques, d’une maniére assez
poussee, de caractérisation électromagnétique de matériaux a travers des systemes de
transmission/réflexion a I’aide d’une structure de propagation coaxiale. Du principe théorique
de la détermination de la permittivité et de la perméabilité jusqu’a la réalisation d’un banc
complet de caracterisation de matériaux en température, nous avons pu etudier les différentes
problématiques et solutions dans chacun des cas. Au final, trois bancs de mesure intégrant le
paramétre température comme variable d’étude, ont été développés dont un mettant en ceuvre
une nouvelle technologie de connexion/déconnection innovante.
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ANNEXES

Annexe 1 : Méthode de Newton Raphson

function [ x,F,niter,err] = newtonsys( Ffun,Jfun,xé,tol,nmax)
niter = 0; err = tol+le-5; x=x0;h=complex(le-10,1e-10);
while (err>=tol && niter <nmax && err <1000 )

J = feval(3fun,x);

J2 = CalcDerive(Ffun,x,h)

F = feval(Ffun,x);

delta2 = -geninv(J2)*F;

delta = -J\F;

x=x+delta2;

err=norm(delta);

niter = niter+1;
end
F = norm(feval(Ffun,x));
if(niter==nmax & err>tol)

fprintf(['Pas de convergence dans le nombre',...

" d''iterations imparti\n ']);

else

fprintf(['La méthode a convergée a 1''itération ',...

'%1 avec un résidu %e\n'],niter,F);

end

return

Méthode Newton-Raphson réalisée dans en langage Matlab.

function Y = geninv(G)

[m,n]=size(G); transpose=false;
if m<n

transpose=true;

A=G*G';
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dA=diag(A); tol= min(dA(dA>0))*1e-9;
L=zeros(size(A));
r=0;
for k=1:n
r=r+l;

L(k:n,r)=A(k:n,k)-L(k:n,1:(r-1))*L(k,1:(r-1))";

if L(k,r)>tol
L(k,r)=sqrt(L(k,r));
if k<n
L((k+1):n,r)=L((k+1):n,r)/L(k,r);

end

end
L=L(:,1:r);

M=inv(L'*L);
if transpose
Y=G'¥L*M*M*L";
else
Y=L*M*M*L'*G" ;

end

Meéthode de Pseudo-Inversion de Moore-Penrose réalisée dans en langage Matlab.
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Annexe 2 : Calibrage TRL

def RunTRL(path,MesPath) :
trl_thru = skrf.Network(MesPath+'/Thru.s2p")

trl line = skrf.Network(MesPath+'/line.s2p")

trl _line2 = skrf.Network(MesPath+'/line2.s2p")

trl_openl = skrf.Network(MesPath+'/Reflect.s2p")

trl _open2 = skrf.Network(MesPath+'/Reflect.s2p")

trl _open skrf.two_port_reflect(trl_openl.sll, trl open2.s22)

measured [trl_thru, trl_open]
measured.append(trl line)

measured.append(trl_line2)

cal trl = skrf.NISTMultilineTRL(
measured = measured,
Grefls [-1],
np.complex(2,0),
L = [0,40e-3,24e-3],

er_est

gamma_root_choice = 'real’,
z0_ref = 50
)

cal_trl.run()

cal_trl.write("cal")

return cal_trl;

def Apply cal(path,MesPath,FileName,Lle)

skrf.stylely()
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name = path+"|@1.xm1"
tree = ET.parse(name)
root = tree.getroot()
name = root[0].text

dl = float(root[1].text)/1000
d2 = float(root[2].text)/1000
al = float(root[3].text)
a2 = float(root[4].text)
bl = float(root[5].text)
b2 = float(root[6].text)

print(root[@].text,” : ", root[l].text, root[2].text,
root[3].text, root[4].text, root[5].text, root[6].text)

cal trl = skrf.read("cal.cal")

mes = skrf.Network(MesPath+'/'+FileName+'.s2p")

m_caled = cal_trl.apply cal(mes)

sde = DeEmbedding(m_caled,d1,d2,al,a2,bl,b2,1le)
epmu = NrCorrectedNew(sde,le,0);
eMu = epmu;

return eMu;

Programme de calcul d’un calibrage TRL implémenté en python.
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Annexe 3 : Programme arduino

int directPin = 23;

int stepPinL

1
N
[

int stepPinR = 5;
int stopLeft

1
(o]
[

int stopRight = 2;
int stL = 0;
int stR = 0;

Long posMR = 0;

Long posML = 0;
Long stepToBackR = 0;
Long stepToBackL = ©;
Long limitMax = 100000;
9;
9;

Long posToReachR
Long posToReachL
Long baseVit = 100;

boolean inMovementR = false;

boolean inMovementL = false;

boolean message = false;

boolean backTohomeR false;

boolean backTohomelL false;

boolean rightsens = false;
boolean printed = false;

String inputString = "";
int nbStep;

void setup() {
pinMode(directPin, OUTPUT);
pinMode(stepPinR, OUTPUT);
pinMode(stepPinL, OUTPUT);
Serial.begin(9600);
digitalWrite(directPin, HIGH);
stL = analogRead(stoplLeft);
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stR = analogRead(stopRight);
if(stL !'= 0){
backTohomelL = true;
posML = 100000;
}
if(stR !'= 0){
backTohomeR = true;

posMR = 100000;

void loop() {
stL = analogRead(stoplLeft);
stR = analogRead(stopRight);

if(stL == 0 && posML != 0 && !rightsens){
backTohomelL = false;
inMovementL = false;

posML = 0O;

if(!printed && posMR == 0){
Serial.print("Home reached ");
Serial.print(posML);
Serial.print("/");
Serial.println(posMR);

printed = true;

}

if(stR == 0 && posMR != 0 && !rightsens){
backTohomeR = false;
inMovementR = false;

posMR = 0;
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if(!printed && posML == 0){
Serial.print("Home reached ");
Serial.print(posML);
Serial.print("/");
Serial.println(posMR);

printed = true;

if(message){
printed = false;
if(inputString == "BackToHome"){
if(posML != 0 || stL != 0){
backTohomeL = true;
}
else{
Serial.println("Left motor already at home!™);
Serial.print("Last number of steps : ");
Serial.println(stepToBackL);
}
if(posMR != 0 || stR != 0){
backTohomeR = true;
}
else{
Serial.println("Right motor already at home!");
Serial.print("Last number of steps : ");

Serial.println(stepToBackL);

}
else if(inputString.startsWith("Go")){

int index = inputString.indexOf(' ');

String posS = inputString.substring(index);
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posToReachL = posML;
if(posS!=""){
posToReachL = posS.toInt();
}
inMovementL = true;
Serial.print("Position asked for left motor: ");
Serial.println(posToReachlL);
index = inputString.indexOf(' ',index+1);
posS = inputString.substring(index);
posToReachR = posMR;
if(posS!=""){
posToReachR = posS.toInt();
}
inMovementR = true;
Serial.print("Position asked for right motor: ");
Serial.println(posToReachR);
}
else if(inputString.startsWith("Init")){

stL = analogRead(stopLeft);

stR = analogRead(stopRight);

if(stL !'= 0){
backTohomeL = true;

posML = limitMax;

}
if(stR = 0){
backTohomeR = true;

posMR = limitMax;

}
else if(inputString.startsWith("Stop™)){

stopMotors();

Serial.println("Motors have been stopped by a stop

¥
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Serial.print("Actual position : ");

Serial.println(posML);

}

else if(inputString == "posM"){
Serial.print("posML : ");
Serial.println(posML);
Serial.print("posMR : ");
Serial.println(posMR);

}

else{
Serial.println("Unknown Command!™);

}

inputString = "";

message = false;

if(backTohomeL || backTohomeR){
if(backTohomel){
posToReachL = 0;
goToML (baseVit);
stepToBackL++;
}
if(backTohomeR){
posToReachR = 0;
goToMR(baseVit);
stepToBackR++;
}
if(posMR == posToReachR && posML == posToReachlL){
Serial.println("Home reached!");
}
}else if(inMovementR || inMovementL){

if(inMovementR){
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goToMR(baseVit);
}
if(inMovementL){
goToML (baseVit);

}

if(posMR == posToReachR && posML == posToReachL && printed ==
false){

Serial.println("position reached");

printed = true;

}
void doOneStepMotor(int speed,int motor) A

if(motor == 0){
digitalWrite(stepPinR, HIGH);
delayMicroseconds(speed);
digitalWrite(stepPinR, LOW);
delayMicroseconds(speed);

telse if(motor == 1){
digitalWrite(stepPinL, HIGH);
delayMicroseconds(speed);
digitalWrite(stepPinL, LOW);

delayMicroseconds(speed);

void goToMR(int speed){
if(posToReachR < limitMax && posToReachR >=0){

if(posMR >posToReachR){
digitalWrite(directPin, HIGH);
doOneStepMotor(baseVit,0);
rightsens = false;
posMR--;

telse if(posMR < posToReachR){
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digitalWrite(directPin, LOW);
doOneStepMotor(baseVit,0);
rightsens = true;
posSMR++;

}telse if(posMR == posToReachR){

inMovementR = false;
backTohomeR = false;
}
telse{
inMovementR = false;
posToReachR = 0;

void goToML(int speed){
if(posToReachL < limitMax && posToReachL >=0){

if(posML >posToReachlL){
digitalWrite(directPin, HIGH);
doOneStepMotor(baseVit,1);
rightsens = false;
posML--;

telse if(posML < posToReachL){
digitalWrite(directPin, LOW);
doOneStepMotor(baseVit,1);
rightsens = true;
posML++;

telse if(posML == posToReachL){

inMovementL = false;
backTohomelL = false;
}
Yelse{
inMovementL = false;
posToReachL = 0;
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void stopMotors(){
inMovementL = false;
inMovementR = false;
backTohomeR
backTohomelL

false;

false;

void serialEvent() {
if (Serial.available()) {
inputString = Serial.readStringUntil('\n');

message = true;

}

Programme de gestion de contréle des moteurs dans le banc de mesure en température
THT implémenté sur une carte arduino.
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