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INTRODUCTION GENERALE

Les propriétés des matériaux utilisés dans la conception des circuits et des
composants passifs a des fréquences microondes est un domaine tres actif dans la science
des matériaux, la physique du solide et l'ingénierie électrique et électronique. La
connaissance précise de ces propriétes est extrémement importante d’une part parce qu’elles
font partie de I’ensemble des connaissances des propriétés spécifiques de la matiére, d’autre
part parce qu’elles doivent étre maitrisées dans la perspective d’applications fortement
sensibles a la moindre de leur variation.

La valeur des caractéristiques diélectriques des matériaux dépend fortement de la
fréquence de mesure qui est déterminée par le domaine d’application. Il est donc nécessaire de
développer des méthodes de caractérisation capables de caractériser les matériaux a la
fréquence désirée.

De nombreuses et diverses applications sont apparues dans les derniéres années dans la
bande de fréquence autour de 2,45GHz (bande ISM). La bande ISM a pour vocation d'étre
utilisée a des fins Industrielles, Scientifiques et Médicales. Son acceés est gratuit et totalement
libre en termes de licence d’exploitation. Cette bande est utilisée par les réseaux Wi-Fi,
Bluetooth, radar, télécommunication par les périphériques sans-fil tels que les claviers ou les
souris, les systémes de surveillance video sans fil, etc. Toutes ces applications exigent le
développement de méthodes capables de caractériser les différents matériaux a cette
fréquence.

De nombreuses techniques destructives ou non destructives, résonantes ou large bande
permettent de caractériser les matériaux diélectriques et magnétiques a 2,45GHz. Ainsi, le
bon choix des techniques de caractérisation microonde est important vu [’existence de
différentes restrictions dans ces techniques. Il est idéalement cherché a privilégier des
méthodes non destructives et capables de s’accommoder d’échantillons n’ayant pas de
restrictions particuliéres quant a leur forme ou leur taille. Or ces deux facteurs sont souvent
trop contraignant par les méthodes traditionnellement utilisées, un développement spécifique
se révélant ici pertinent.

Un autre besoin demandé fortement par ’industrie est lié & sa propre sécurité. Cette
demande nécessite par exemple une caractérisation mais surtout une détection de la corrosion
des matériaux. La corrosion designe l'altération d'un matériau par réaction chimique avec
un oxydant.

D’un point de vue économique, la corrosion est un probleme industriel important : le

colt de la corrosion qui recouvre I'ensemble des moyens de lutte contre la corrosion, le
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remplacement des piéces ou ouvrages corrodés et les conséquences directes et indirectes des
accidents dus a la corrosion, est estimé a 2 % du produit brut mondial. Chaque seconde, ce
sont quelque 5 tonnes d'acier qui sont ainsi transformées en oxydes de fer.

La compréhension, I'étude, la détection et la prévention de la corrosion sont d'une
grande importance pour plusieurs raisons. En effet, la corrosion entraine des codts non
seulement dus a la perte matérielle, mais aussi a cause des temps d'arrét, des remplacements
de pieces, de services, de lI'assurance de prévention, la conception, et méme la recherche.

Compte tenu de son importance, il est clair qu'il faut comprendre, surveiller et
caractériser la corrosion des matériaux susceptibles d’étre corrodés: les métaux en premier
lieu.

Il existe plusieurs techniques de détection de la corrosion, ces technigques souffrent de
nombreux inconvénients : équipements chers, difficultés d’analyse des résultats, mesures en
contact, limitation a une durée d’exposition relativement courte et/ou des zones faciles
d’acces. En effet, les capteurs utilisés par ces techniques sont dans la plupart du temps
énergétiquement actifs et nécessitent ainsi une source d’alimentation permanente, ce qui
présente un inconvénient majeur, compte tenu de la longue durée de vie des infrastructures
exposées a la corrosion (plusieurs années). Ainsi, il existe un réel intérét dans la conception
des dispositifs pour la détection et la surveillance de la corrosion qui soient passifs et sans
contact, afin de pouvoir les interroger a distance.

Deux objectifs principaux des travaux de recherche sont présentés dans ce mémoire de
thése :
Le premier objectif est 1’étude et le développement de nouvelles techniques basées sur la
microscopie microonde en champ proche pour la caractérisation résonante et non destructive
de matériaux diélectriques dans la bande ISM (2,45GHz). 1l est cherché ici la possibilité de de
caractériser des échantillons de faible volume dans leur contexte, sans aucun traitement
préalable.
Le deuxieme objectif de ce mémoire de these est I’étude et le développement d’un nouveau
capteur céramique économique, sensible, et sans fil pour la détection et la caractérisation de la
corrosion.

Ce manuscrit est organisé en quatre chapitres :

Le premier chapitre présentera et comparera tout d’abord différentes méthodes de

caractérisation de matériaux a 2,45GHz. Ces méthodes seront décrites afin de distinguer leur
8


http://fr.wikipedia.org/wiki/Produit_national_brut

INTRODUCTION GENERALE

principe de fonctionnement, leurs points forts et points faibles, leur domaine de validité
diélectrique, leurs précisions de caractérisation de la permittivité et de la tangente de pertes,
et, le plus important, les conditions nécessaires imposées sur les échantillons. Ce premier
chapitre se terminera en présentant et comparant différentes méthodes de détection et de
caractérisation de la corrosion, ainsi que leurs avantages et inconvénients.

Dans le cadre de la caractérisation diélectrique par champ proche, le deuxieme chapitre
de ce manuscrit proposera un nouveau modeéle électrostatique qui servira a étudier les
différents effets physiques de I’interaction pointe-échantillon. Cette partie aura pour objectif
de mieux comprendre les effets des différents parametres sur la caractérisation par cette
technique et ainsi d’optimiser les conditions de mesure afin d’obtenir des paramétres les plus
précis possibles. Dans la premiére partie de ce chapitre nous rappellerons les principes de
I’électrostatique ainsi que le logiciel EMXD développé dans notre laboratoire et qui est utilisé
pour effectuer le calcul électrostatique de notre modele. Ensuite dans la deuxiéme partie nous
présenterons une description générale de notre structure modélisée ainsi que ses différents
parameétres. Nous présenterons dans la troisieme partie une étude des différents parameétres qui
constituent notre modele électrostatique (permittivité de 1’échantillon, rayon de la pointe,
hauteur de 1’échantillon, valeur du champ, résolution spatiale, sensibilité) qui nous aidera a
comprendre 1’effet de chaque paramétre dans 1’interaction pointe-échantillon. Dans la derniére
partie de ce chapitre nous présenterons la réalisation de la structure utilisée dans les mesures,
ainsi que les résultats des mesures obtenus afin de valider notre modéle théorique.

Le troisieme chapitre de ce manuscrit sera composé de trois parties principales. La
premiere partie sera consacrée a un protocole pour la caractérisation des échantillons
diélectriques par la technique de microscopie en champ proche en se basant sur le modéle des
charges d’images proposé par le professeur C. GAO. La deuxiéme partie présentera une
nouvelle technique qui permettra de réaliser des caractérisations multi-fréquence en large
bande a I’aide d’une microscopie microonde en champ proche. La derniére partie sera enfin
consacrée au développement d’un nouveau modéle basé sur une combinaison entre deux
modeles (électrique et électrostatique) pour la caractérisation des échantillons diélectriques de
différentes épaisseurs, ainsi que celle d’échantillons bicouches, toujours par la microscopie en
champ proche.

Le dernier chapitre de ce manuscrit proposera des capteurs de corrosion a base de
ceramique qui nous permettent un suivi de 1’évolution de la corrosion d’un métal. Dans un

premier temps nous présenterons le travail réalisé par notre partenaire sur ce travail a
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I’Université de Bretagne Occidentale (UBO) sur I’interaction électromagnétique des
structures microondes avec les effets de la corrosion. Ce travail a été la brique de base dans la
conception et la réalisation des capteurs qui seront présentés dans ce chapitre. Sur cette base,
nous présenterons par la suite le cahier des charges proposé par UBO et XLIM pour une
nouvelle version de ces capteurs de corrosion. Dans la troisiéme partie nous présenterons des
études électromagnétiques sur un résonateur en Alumine. Les études comprendront la
variation de la réponse électromagnétique des structures affectées par les différents effets de
la corrosion (fissures, diminution de la conductivité, diminution de la masse). Ces études
préliminaires nous permettront de comprendre et prédire le comportement du capteur une fois
exposé a un environnement corrosif. Dans la quatriéme partie nous décrirons les différentes
étapes de la réalisation des résonateurs de premiere génération et les différentes mesures
expérimentales réalisées afin de valider les résultats théoriques obtenus précédemment. Dans
la cinquiéme partie de ce chapitre nous présenterons les études électromagnétiques d’une
seconde geénération plus évoluée du capteur de corrosion. Nous nous arréterons sur les
différentes étapes de réalisation de ce capteur ainsi que sur les résultats des mesures réalisées
a XLIM et dans le laboratoire de magnétisme de Brest. Dans la derniére partie de ce chapitre
nous présenterons enfin 1’étude d’une troisiéme génération de capteurs pouvant

potentiellement étre intégré dans un circuit de type tag RFID dans la bande 2,4GHz-2,5GHz.
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. INTRODUCTION

Dans un monde en perpétuelle évolution technologique, dans une industrie de plus en
plus performante, les composants fabriquées avec ou sur des matériaux diélectriques
deviennent de plus en plus petites et de plus en plus variées, ces matériaux étant spécialement
sélectionnés pour un ensemble de caractéristiques électromagnétiques spécifiques. La
connaissance de ces parameétres est essentielle pour fournir des informations critiques
nécessaires pour la conception, la modélisation et la fabrication des circuits, et intégrer dans
les bonnes conditions le systéme dans son environnement.

La valeur des parametres électromagnétiques dépend fortement de la fréquence de
mesure qui est imposée par le domaine d’application. Dans ces dernieres années la bande de
fréquence autour de 2,45 GHz (bande ISM) est de plus en plus utilisée pour des applications
diverses du grand public. La bande ISM a pour vocation d'étre utilisée a des fins Industrielles,
Scientifiques et Médicales. Son acces est gratuit et totalement libre. Cette bande est utilisée
par les réseaux Wi-Fi, Bluetooth, radar, télécommunication par les périphériques sans-fil tels
que les claviers ou les souris, les systemes de surveillance vidéo sans fil, etc. Ainsi, il est trés
intéressant de mesurer les propriétés électromagnétiques des matériaux a cette fréquence.

Différentes techniques microondes sont utilisées pour la mesure des propriétés
diélectriques des échantillons dans la bande ISM. Le bon choix des techniques de
caractérisation microonde est important et lié a I’existence de différentes restrictions dans ces
techniques.

Le choix des techniques de mesure dépend de la nature du matériau a caracteriser
(liquide, gaz, solide,...), de I’altération du matériau apportée par la caractérisation (méthode
destructive ou non destructive), de la forme de 1’échantillon nécessaire pour la caractérisation,
de la structure du matériau (homogene ou hétérogéne), de la bande de fréquence de travail
(large bande, bande étroite) et des parametres électriques recherchés (permittivité diélectrique,
perméabilité magnétique, conductivité, ...).

La mesure de la permittivité complexe d’un matériau se fait par le positionnement de
I’échantillon sur le trajet d’'une onde électromagnétique progressive, en espace libre ou dans
une structure de propagation. De méme, 1’échantillon peut étre déposé a I’intérieur d’un
champ ¢lectrique ou magnétique d’une onde stationnaire (cavité résonante). Les propriétés
¢lectromagnétiques de 1’échantillon entrainent une variation des coefficients de réflexion

et/ou de transmission du dispositif pour le premier principe et par la modification de la
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fréquence de résonance et du facteur de qualité pour le second. La permittivité complexe de
I’échantillon peut étre calculée a partir des mesures des coefficients de réflexion et de

transmission du dispositif.

Dans la premiere partie de ce chapitre nous présentons les différentes méthodes utilisées
et leurs limitations dans la caractérisation diélectrique des échantillons dans la bande ISM.
Ensuite, nous décrivons les différentes techniques en champ proche qui permettent de
surmonter ces limitations. Nous présentons de méme les avantages et les inconvénients de

chaque technique en champ proche.

Il. GENERALITES SUR LES MATERIAUX DIELECTRIQUES

Les matériaux diélectriques [1] sont classiquement assimilés aux matériaux isolants [2].
Les isolants sont des matériaux dont la résistivité est extrémement élevee. A la différence des
métaux et des conducteurs qui contiennent des charges libres, les isolants ont des charges liées
qui ne sont susceptibles d’effectuer que de faibles déplacements par rapport a leur position
d’équilibre. Le champ électrique pénétre au ceeur du matériau dans un isolant, et agit sur les
porteurs de charges en modifiant I’orientation des moments dipolaires a I’échelle
microscopique et qui va se traduire a I’échelle macroscopique par I’apparition d’une
polarisation P [3].

Pour des matériaux lineaires, la polarisation est proportionnelle au champ appliqué:

P = &oxijE; (1.1)
Ou yy est le tenseur de susceptibilité électrique et € la permittivité du vide (€ ~
8,8854*10"" F.m™). Ce tenseur se réduit a un scalaire y. pour des matériaux isotropes et
homogénes et 1’équation (I.1) devient:

P =goxiiE; (1.2)

La permittivité relative &, s’obtient en combinant cette équation avec la définition du

vecteur induction électrique (déplacement électrique des dipdles) D :
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D=¢E+P (13
D = &y(1 + x,)E sinous posons & =1+y,
D= eﬁeoﬁ (1.4)

La permittivité diélectrique &*, appelée aussi constante diélectrique, est le produit de la

permittivité du vide g, par la permittivité relative ¢, :
e =¢grgy (1.5)

La permittivité &* est une grandeur complexe: &€* =¢' —je”, ce qui traduit un
déphasage entre la réponse du matériau et un champ excitateur.

La permittivité absolue € est finalement définie comme le produit de la permittivité
relative €, par la permittivité du vide &, (¢ = &&,.): (ce qui correspond a la partie réelle de
€*). Mais la permittivité relative ou constante diélectrique relative (&,) est plus souvent
mentionnée pour caractériser un matériau diélectrique.

Les pertes diélectriques correspondent a 1’énergie dissipée dans le matériau lorsque
celui-ci est soumis a un champ électrique [4], [5]. Les pertes totales du diélectrique sont
exprimées par le paramétre ", ou plutdt par la tangente de pertes qui est définie comme le

rapport de la partie imaginaire par la partie réelle de la permittivité complexe.

n

tans = Es— (1.6)

!

1. TECHNIQUE DE CARACTERISATION DES
MATERIAUX DANS LA BANDE ISM

Plusieurs methodes de caractérisation des matériaux diélectriques dans la bande ISM
sont décrites dans la littérature [6], [7], [8]. Ces méthodes imposent la forme et les dimensions
de I’échantillon a caractériser, certaines parmi elles nécessitent des échantillons de grand

volume et d’autres nécessitent des échantillons de forme géométrique bien précise (pastille,
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substrat,...). Parmi ces méthodes il existe des méthodes de caractérisation destructives qui
nécessitent 1’'usinage de 1’échantillon a caractériser ou a déposer sous forme de couche épaisse
ou mince.

Les paragraphes qui suivent sont consacrés a une presentation générale des différentes

méthodes et techniques de caractérisation des matériaux solides dans la bande ISM.

I11.1. Ligne de transmission

C’est une méthode de mesure large bande de la permittivité et de la perméabilité
complexes des matériaux solides isotropes. La caractérisation des matériaux par cette
méthode est basée sur la mesure de la constante de propagation d’une ligne de transmission
chargée par un échantillon a caractériser [9], [10]. Tout d’abord, la mesure est faite en
transmission a vide, avec la ligne non chargée afin d’étalonner les paramétres du modele
théorique, et ensuite, on procede a la mesure avec échantillon. A partir du coefficient de
transmission, on remonte a la constante de propagation linéique de la ligne en charge. Puis, a
partir d’un modele théorique de la ligne reliant la constante de propagation et la permittivité

du matériau, on détermine les propriétés diélectriques du matériau.

Pointes

¥ _

Pointes ', L

Echantillon

Coplanaire
Substrat

Figure I-1: Configuration de mesure pour une ligne de transmission [9], [10]

Dans le cas considéré, la hauteur de 1’échantillon doit étre aux moins deux fois la
distance masse a masse de la ligne coplanaire pour que le champ soit en majorité dans le
matériau et le substrat. L’échantillon doit avoir une longueur d’au moins Ag/2 [11] (pour un
échantillon d’Alumine de permittivité 9,8 et d’épaisseur 0,5mm a 2,45GHz un échantillon de
largeur 250um et de longueur 27mm est nécessaire). La précision de mesure est limitée par
I’effet de gap d’air entre 1’échantillon et la ligne de transmission.

Cette méthode est utilisée pour caractériser les matériaux sur une large bande de

fréquence, d’ou la possibilité de caractériser des échantillons dans la bande ISM. Cette
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méthode est aussi utilisée pour caractériser des couches minces déposées sur des substrats ou
une ligne de transmission est imprimée sur cette couche.

La caractérisation des echantillons ayant une inhomogénéité diélectrique est impossible
a I’aide de cette méthode; de plus, cette méthode nécessite la préparation d’un échantillon

(forme, dimension), cette méthode étant ainsi classée parmi les méthodes destructives.

111.2. Guide d’onde

La mesure des paramétres de répartition et la mesure de 1’admittance permettent de
déterminer les caractéristiques diélectriques du matériau. Il existe deux familles de mesure en
guide d’onde : celle du guide d’onde rempli de matériau sous test, et celle du guide d’onde
rempli du matériau sous test et court-circuité [12] comme indiqué respectivement dans la

Figure I-1.a, b.

E Yo / /;};fx'x"/ Yo ' Yo / /;Z-p;-’
I %{u % 1) I /ééi
(a) (b)

Figure I-2: (a) Guide d’onde rectangulaire rempli de matériau sous test, (b) Guide

d’onde rectangulaire rempli de matériau sous test et court-circuité [12]

Le principe de mesure consiste a placer I’échantillon a I’intérieur du guide. L’extraction
des parameétres diélectriques est faite a partir du mode de propagation TE;o dans le cas ou le
matériau a caractériser est homogene. Dans le cas ou le matériau est hétérogene, les
caractéristiques diélectriques sont déduites des modes de propagation d’ordres supérieurs.

Il existe une autre variante de la technique pour laquelle le matériau est en contact avec
une sonde en guide d’onde [13] comme le montre la Figure 1-3. Cette technique nécessite un
contact parfait entre le guide d’onde et le matériau a caractériser et elle est adaptée a des
mesures in-situ sur une large bande de fréquences.

L’extraction de la permittivité est faite en exploitant le coefficient de reflexion ou

I’admittance mesurée via un analyseur de réseau vectoriel.
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Figure 1-3: Sonde en guide d’onde rectangulaire [13]

Cette méthode permet de caractériser le matériau sur une large bande de fréquences qui
dépend de la dimension du guide, d’ou la possibilité de caractériser un échantillon dans la
bande ISM avec des échantillons relativement larges (> 86mm). En revanche, la premiere
méthode est destructive et nécessite 1’adaptation de la forme de I’échantillon a celle des
guides d’ondes. De plus, une caractérisation diélectrique des matériaux hétérogénes

complexifie I’extraction des paramétres di€lectriques.

111.3. Espace libre

Dans une technique typique en espace libre, un échantillon plat est placé en parallele
entre deux antennes qui fonctionnent dans une certaine gamme de fréequences (Figure 1-4).
Les antennes étant alignées, lI'une d'elles transmet le signal tandis que l'autre fonctionne
comme un récepteur. Le signal incident passe a travers 1’échantillon et est enregistré par
l'autre antenne sur cette voie. L'atténuation et le déphasage du signal sont alors mesurés, et
servent a déterminer les propriétés diélectriques de I'échantillon. En fonction de la fréquence
et la taille de I'échantillon, des lentilles de focalisation peuvent étre utilisées.

Les techniques en espace libre sont également des méthodes de mesure non
destructives, sans contact, utilisées en large bande, ce qui permet une caractérisation dans la
bande ISM, et sont particulierement appropriées pour la mesure de matériaux a des
températures élevées et pour des diélectriques homogeénes et inhomogeénes [14].

En revanche, cette technique nécessite un échantillon large et plat pour la caractérisation
pour éviter les phénomenes de diffraction par les arétes. A 2,5GHz, les dimensions de
I’antenne sont de 310mm*310mm [15], ce qui impose une dimension de méme taille ou plus
large de I’échantillon a caractériser.
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Echantillon
sous test

Antenne
émettrice

Figure I-4: Schéma d’un banc de mesure en espace libre [15]

111.4. Cavité résonante fendue (Split-Cylinder Resonator)

La méthode de la cavité résonante fendue est une méthode pour la détermination de la
permittivité de matériau a trés faible pertes [16].

Demi-cavité N

Echantillon N

V-

Demi-cavité
N

Figure 1-5: Cavité résonante fendue [16]

Cette technique est basée sur une cavité cylindrique vide séparée en deux sections de
guide d’onde cylindrique court-circuité. L’échantillon est placé dans la fente entre les deux
sections comme montre la Figure I-5. 1l doit couvrir la section cylindrique de la cavité. En
utilisant deux des modes TEp;1, TEo13 ou TEgss, le champ électrique qui possede une seule
composante azimutale E(¢) est parall¢le au plan de 1’échantillon diélectrique.

Le champ électrique est quasiment nul au niveau de la fente de la cavité et des parois de
celle-ci. Ainsi, le champ EM, une fois I’échantillon inséré dans la cavité, pourra étre négligé

dans la fente pour des échantillons d’épaisseurs inférieures a 7 millimétres pour une cavité
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résonnante a 2,45GHz. Pour des échantillons de quelques millimétres d’épaisseur a des
fréquences plus élevées, il devient nécessaire de tenir compte du champ EM qui s’étend dans
I’échantillon au-dela de la section de la cavité avec un modéle numérique approprié [17].

Les mesures de la fréquence de résonance et du facteur de qualité en présence et en
absence de I’échantillon, ainsi que 1’épaisseur de 1’échantillon, les dimensions de la cavité, et
les pertes de la cavité sont utilisées pour le calcul de la constante diélectrique et la tangente de
pertes de 1’échantillon.

L’échantillon a caractériser doit étre plan et prolongé au-dela du diamétre des deux
sections de cavité. Ce dernier varie selon la fréquence désirée pour la caractérisation.

La méthode de la cavité résonante fendue est une méthode a fréquence de
caractérisation discréte, non destructive, et a haute précision. Par contre, la caractérisation
dans la bande ISM nécessite un échantillon de 200mm de dimensions latérales. La nécessité

d’échantillons de cette taille est une vraie contrainte pour cette méthode.

111.5. Cavité Klystron

Ce type de cavité microonde est étudié depuis plus de 50 ans pour différents types
d’applications dont notamment les oscillateurs et amplificateurs de fortes puissances. V.
Madrangeas et al. [18] proposent d’adapter leur fonctionnement a la caractérisation de
matériaux. Ce type de structure est composé d’une cavité cylindrique a I’intérieur de laquelle
est inséré un plot métallique central court-circuité a I’une des extrémités comme le montre la
Figure 1-6 créant ainsi une capacité entre le plot central et le blindage. La hauteur du guide
coaxial ainsi créé (hauteur hcoax, Figure 1-6) et celle du gap (hgap) déterminent la fréquence
de résonance de la cavité.

Le champ électrique entre les armatures de la capacité est maximal, I’insertion d’un
matériau dans cette zone modifie la fréquence de résonance et le facteur de qualité du mode
TEM, et a partir d’'un mode¢le basé sur la méthode des lignes, les caractéristiques diélectriques
du matériau peuvent étre déterminées.

Cette méthode est mono-fréquence, on peut caractériser des échantillons épais ainsi que
des couches minces déposées sur des substrats.

La caractérisation dans la bande ISM & 1’aide de cette cavité est possible mais elle
nécessite une préparation des échantillons (épaisseur, longueur, largeur) avant la

caractérisation.
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Figure 1-6: Géométrie de la cavité et circuit de modélisation [18]

111.6. Résonateur diélectriques

La méthode de résonateur diélectrique est une méthode pour la détermination de la
permittivité de matériau a tres faibles pertes [19]. La méthode consiste a insérer un résonateur
diélectrique de forme cylindrique circulaire dans une cavité cylindrique métallique. Le
résonateur diélectrique est déposé sur un support diélectrique de type Téflon ou Rohacell,

Figure 1-7.

Figure I-7: Méthode de résonateur diélectrique [19]

Le mode utilisé dans cette technique pour la caractérisation est le mode TEgs. Une
fois I'échantillon diélectrique inséré dans la cavité cylindrique métallique, la fréquence de
résonance du mode de TEg;; est mesurée. La valeur de cette fréquence, les dimensions du
résonateur diélectrique et celles de la cavité sont introduites dans un programme de

modélisation EM basé sur la méthode des éléments finis. Ce dernier calcule la valeur de la
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permittivité et les composantes du champ électromagnétique a partir de 1’équation de
Helmholtz exprimée en coordonnées cylindriques. De méme, a partir du facteur de qualité de
la structure, la tangente de pertes du matériau est déduite par ce méme type de résolution.
Cette méthode est dite non destructive, mono-fréquence et a haute précision. La
caractérisation d’un échantillon a 2,45GHz nécessite une préparation de 1’échantillon (forme
cylindrique) ainsi qu’une préparation d’une cavité de dimension spécifique pour avoir une

résonance du mode TEgs a 2,45GHz.

I11.7. Sonde coaxiale

Agilent Technologies a commercialisé une technique de caractérisation en température
des échantillons liquides et solides. C’est la technique des sondes coaxiales [20]. Le systéme
de sonde coaxiale typique se compose d’un analyseur de réseau vectoriel, d’une sonde
coaxiale a extrémité ouverte et d’un logiciel 85070 d’Agilent afin d’exporter les données sur
un ordinateur comme le montre la Figure 1-8. La procédure de mesure consiste a immerger la

sonde dans un échantillon liquide ou poser la sonde en contact avec un échantillon solide.

Figure 1-8: Méthode de la sonde coaxiale par réflexion [20]

Le coefficient de réflexion est ensuite mesuré avec 1’analyseur de réseau, et a partir d’un
logiciel d’acquisition et de traitement des résultats, la permittivité complexe de I’échantillon
est calculée. On note que la sonde a besoin d’un étalonnage avec 3 étalons : « Ouvert dans
I’air », « Court-Circuit » et « Eau distillée ». Il est important que pendant la calibration, la
sonde soit completement immergée dans la solution (au moins 2mm d’immersion).

Cette méthode est non destructive, large bande [200MHz - 50GHz], par contre, le

diameétre de la surface & mesurer doit étre supérieur a 20mm et 1’épaisseur de 1’échantillon
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présence de gap d’air entre la sonde et le matériau pendant la mesure augmente 1’incertitude

doit étre supérieure a la valeur de mm, ou € est la permittivité du matériau sous test. La

de mesure de 100%, donc cette technique est plus dédiée a la caractérisation des échantillons

liquides ou mous que des échantillons solides.

IV. ETUDE COMPARATIVE DES DIFFERENTES
METHODES

Dans ce paragraphe et sous forme d’un tableau nous résumons les caractéristiques des
méthodes vues précédemment pour la caractérisation des matériaux dans la bande ISM et
leurs contraintes.

Le Tableau | montre que la caractérisation a 2,45GHz par une ligne de transmission et
par guide d’onde demande une forme particuli¢re de 1’échantillon, de plus, ces deux méthodes
sont dites destructives dans le cas général ou le matériau est déposé sur ou sous la ligne de
transmission.

La méthode en espace libre nécessite un échantillon large pour une caractérisation a
cette fréquence (quelques dizaines de cm) ce qui peut étre non disponible pour certains types
de matériaux. Le méme probleme est présent dans la méthode de la cavité résonante fendue
qui nécessite un échantillon de 200mm*200mm pour une caractérisation a 2,45GHz.

La méthode de cavité de Kyrlston et celle du résonateur diélectrique nécessitent une
préparation spécifique de 1I’échantillon et qui doit étre homogene. Ces techniques donnent une
permittivité globale de 1’échantillon en cas d’inhomogénéité di¢lectrique de celui-Ci.

La méthode de la sonde coaxiale proposée par Agilent nécessite un échantillon de faible
volume (> 20mm) mais elle est plus dédiée pour la caractérisation des milieux liquides du fait
de présence d’un gap d’air entre la sonde et le milieu a caractériser qui augmente 1’incertitude
de plus de 100% pour les matériaux solides.

Pour résumer, les méthodes utilisées pour la caractérisation des échantillons a 2,45GHz
ont besoin d’échantillons soit homogénes, soit de grandes dimensions, soit d’échantillons
prépares dans certains formes et dimensions. Ces différentes contraintes conduisent au besoin
du développement d’une méthode de caractérisation non destructive d'échantillons pouvant
avoir une inhomogénéité diélectrique et sans une forme géométrique bien définie.

Dans le Tableau I, les précisions données le sont pour des domaines de validité de
permittivité et surtout de tangentes de pertes qui ne sont pas identiques. Les méthodes en

25



CHAPITRE | : :METHODES DE CARACTERISATION MICROONDES DANS LA BANDE ISM
ET CAPTEURS DE CORROSION

réflexion/transmission étant mieux adaptées aux matériaux a fortes pertes et celles dites

résonnantes qui sont adaptées aux matériaux a plus faibles pertes.

Méthod Forme Type de Grandeur | Tangente | Précision Précision Caractérisation a
éthode
échantillon bandes physique | de pertes AE/E, Atand/tand 2,45 GHz
. -Destructive
Ligne de Large s ) )
L Substrat Eret >10° <5% >10% -Préparation
transmission Bande
d’échantillon
-Echantillon large
. Large 5 (>87mm)
Guide d’onde Pastille € et >10° <8% >10% ) .
Bande -Préparation
d’échantillon
. Large ) Echantillon large
Espace libre Substrat € et Yy >10° <5% >10%
Bande (310mm*310mm)
Cavité . . .
) Fréquence 4 Echantillon large
résonante Substrat L & >10° <3% <10%
discréte (200mm*200mm)
fendue
Cavité ] Fréquence . Préparation
Pastille o & >10° <3% <10%
Klystron discréte d’échantillon
Préparation
Résonateur . Fréquence 6 d’échantillon (forme
» . Pastille L & >10° <3% <10% o
diélectriques discréte cylindrique, grande
dimension, fort €,)
-Caractérisation des
Sonde Large ) . o
) Non g >10° <10% <15% milieux liquides et
coaxiale Bande
mous

Tableau I: Synthese sur les caractéristiques des méthodes de caractérisation

V. INTRODUCTION A LA MICROSCOPIE MICROONDE EN
CHAMP PROCHE

La microscopie se réfere a un processus dans lequel les propriétés locales de
I'échantillon sont imagées ou caractérisées.

Un élément conducteur parcouru par un courant haute fréquence (antenne), rayonne des
champs électriques et magnetiques dont la configuration spatiale et les amplitudes different
selon la distance entre I'élément et le point d’observation. En général, deux zones sont
distinctes : la zone de champ proche (zone de Fresnel) et la zone de champ lointain (zone de

Fraunhofer). Le champ proche posséde 1’ensemble des composantes spatiales et se dégrade
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rapidement avec la distance en s’éloignant de la source. Le champ lointain, quant & lui, ne
possede plus que les composantes transverses a la direction de propagation. Des conditions de
champ proche ou lointain se définissent par rapport a la distance entre le point d’observation
et I’élément rayonnant, la dimension de I’antenne et la longueur d’onde d’utilisation. Dans les
techniques de caractérisation en champ proche, on se situe a proximité immédiate de
I’antenne.

La premiére personne a proposer l'utilisation d’un champ proche pour augmenter la
résolution des microscopes est E. H. Synge en 1928 [21]. Synge a proposé que la limite de
diffraction puisse étre surmontée par éclairage d'un objet avec une source ponctuelle a une
courte distance.

Le premier travail qui a démontré la microscopie en champ proche est attribué a Z. Frait
en 1959 [22] et R. F. Soohoo en 1962 [23]. Soohoo a montré que, en placant un échantillon
sur un trou d'un diamétre de 500um dans un résonateur, une petite zone de I'échantillon
pourrait étre caractérisée individuellement. Cela signifie que la variation des propriétés de
I'échantillon sur sa surface pourrait étre mesureée.

Depuis ’utilisation de la technique de microscopie en champ proche a des fréquences
microondes par Soohoo en 1962, plusieurs applications ont été développées par cette
technique : ’examen non destructif, I’imagerie des circuits actifs et passifs, le controle de
qualité, 1’imagerie des échantillons métalliques, diélectriques et biologiques, 1’étude des
surfaces et la caractérisation qualitative et quantitative des matériaux diélectriques

ferroélectrique, et semi-conducteurs.

VI. DEVELOPPEMENT DE LA MICROSCOPIE
MICROONDE EN CHAMP PROCHE

Les techniques de microscopie microonde en champ proche incluent plusieurs types de
sondes et différents montages expérimentaux. Le champ proche est utilisé en raison de la
petite taille de I'extrémité de la sonde (si la sonde se termine par une pointe ou l'extrémité
ouverte d'un guide d'ondes) par rapport a la longueur d'onde de fonctionnement. Le champ
proche est ensuite couplé avec un échantillon placé a proximité de la sonde, ce qui entraine
une modification de lI'impédance de la sonde. La variation de I'impédance de la sonde est
mesurée et utilisée pour construire des cartographies qualitatives ou quantitatives des

propriétés physiques de 1’échantillon. Dans ce paragraphe, nous présentons les différents
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types de sondes utilisées dans la microscopie microonde en champ proche et leurs différentes
applications.

Dans la Figure 1-9 nous présentons un dispositif proposé par M. Golosovsky et al. [24].
Une antenne fente de longueur lf = A/2 usinée a ’extrémité d’un guide d’onde rectangulaire
fermé est excitée a sa frequence de résonance par une source microonde. L’antenne fente
rayonne ainsi de I’énergie vers 1’espace libre. Le balayage de I’antenne a proximité d’un
échantillon va modifier la fréquence centrale et le facteur de qualité de I’antenne et donc
I’amplitude et la phase du coefficient de réflexion du guide d’onde terminé par 1’antenne

fente.

Fente

Figure 1-9: Guide d’onde terminé par une antenne fente [24]

En mesurant les variations de ’amplitude et de la phase du coefficient de réflexion, il
est possible de détecter les inhomogénéités dans les propriétés physiques présentes dans
1’échantillon.

Ce type de structure a été utilise a 80GHz dans la construction des cartographies 2D de
la résistivité des échantillons avec une résolution spatiale de 100pm. Le manque d’un mod¢le
analytique ou numérique pour I’extraction de la permittivité complexe du matériau reste la
contrainte principale de ce type de structure.

Un deuxiéme type de sondes trés connues sont les pointes AFM (Atomic Force
Microscope). Ce type de pointe a ét¢ modifié pour qu’il fonctionne a des fréquences
microondes (Figure 1-10.a). Cette combinaison AFM-SNMM (Scaning Near Field Microwave

Microscope) a été démontrée par D. W. Van der Weide [25]. Dans ce travail, Van der Weide a
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modifié la pointe AFM en I’attachant a un systeme de mesure microonde par un guide d'onde

coaxial.

coax

cantilever

S0 pum

wire
shield

Opm S0 pum 100 pm

(a) (b)
Figure 1-10: (a) Sonde AFM modifiée [25], (b) Cartographie de 1’état de surface d’un
materiau Si3N,4 [26]

L'avantage de cette combinaison AFM-SNMM est que I'on peut effectuer des mesures
topographiques simultanées. La résolution spatiale de ce type de sonde est proportionnelle a
sa taille physique. La Figure 1-10.b. montre une cartographie de 1’état de surface d’une
structure grillée de SisN4. Une étude réalisee par M. Tabib Azar et al. [26] montre une
résolution spatiale de la sonde de 1’ordre de 50nm a 2,8GHz. En raison de la petite taille de la
sonde et de sa géométrie compliquée, des inductances et des capacités parasites inconnues
peuvent présenter un probléeme en essayant pour modéliser analytiqguement la pointe, induisant
une difficulté dans I’extraction de la permittivité complexe du matériau.

La Figure 1-11 présente un type de sonde planaire a base de résonateur micro-ruban. Ce
type de sondes a été développé par M. Tabib Azar et al. [27]. Ce sont des lignes micro-ruban
quart d’onde (M4) ou demi-onde (A/2) terminées par une pointe rayonnante. La fréquence de
résonance de la sonde est fixée par la permittivité effective liée a la nature du substrat
recevant la sonde ainsi que par la longueur de la ligne résonante. Son facteur de qualité
dépend aussi de la tangente de pertes du substrat et de la conductivité du résonateur. Le
couplage dépend de la longueur du gap entre la ligne d’excitation et la ligne résonante. La
présence de 1’échantillon proche de la sonde ou en contact avec elle change la fréquence de

résonance et le facteur de qualité du résonateur.

29



CHAPITRE | : :METHODES DE CARACTERISATION MICROONDES DANS LA BANDE ISM
ET CAPTEURS DE CORROSION

Zi Active Probe
L / Region
Wire tip

(7

7‘_J_iZ
J

Ground plane

Insulator (Duroid)

Figure 1-11: Schéma du résonateur A/4 avec une pointe rayonnante [27]

M. Tabib-Azar et al. ont utilisé ce type de sonde pour construire des cartographies
fréquentielles a 1 GHz avec une résolution inférieure a 1um pour des structures contenant des
lignes métalliques de 2um de largeur et pour 1’étude de surface de différents type de
matériaux diélectriques, semi-conducteurs, magnétiques et de échantillons biologiques. Le
faible facteur de qualité a vide de ce type de capteurs (Qo = 30) diminue leur sensibilité pour
I’extraction de la permittivité complexe de I’échantillon.

La Figure 1-12 montre un capteur résonant en champ proche pour la caractérisation de
milieux biologiques liquides développé par Nore Haase et al [28]. Ce capteur est basé sur un
Half mode Substrate Integrated Waveguide (HMSIW) couplé avec une pointe planaire. Un
HMSIW est obtenu en plagant un circuit ouvert le long des plans de symétrie d'un SIW
réduisant ainsi sa taille du quart, tout en conservant la performance de faible pertes obtenue a
partir de structures SIW [29].

Le maximum du champ est situé au coin qui correspond au centre de la cavité
rectangulaire non réduite. Le maximum de champ s'étend alors sur la pointe et la plus grande
sensibilité est obtenue en plagant I'échantillon le plus pres possible de la pointe.

La présence de 1’échantillon proche de la sonde ou en contact avec elle change la
fréquence de résonance du résonateur. Ce changement de résonance contient les informations

nécessaires pour déterminer les propriétés des matériaux.
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Figure 1-12: La géométrie du capteur de champ proche a substrat intégré [28]

Nora Haase et al. ont utilisé ce capteur pour interpréter qualitativement les mesures de
concentration des solutions contenant du sel et de 1’éthanol a SGHz. Le facteur de qualité a

vide de ce type de capteurs (Qo = 70) reste faible.

microwave coupling loop

center conductor

metal cover

electric field hnes

dielectric filling
center conductor

Sapphire

metal tip disk

sample silver coating

Figure 1-13: Sonde basée sur un résonateur coaxial [30], [31]

Le type de sonde le plus utilisé dans la littérature est la sonde montrée dans la
Figure 1-13. Une pointe en metal est reliée au conducteur central d'un résonateur
coaxial [30], [31]. L'extrémité ouverte du résonateur entraine un champ électrique maximum
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et un champ magnétigue minimum a la pointe, ce qui le rend sensible et insensible
respectivement a la permittivité et a la perméabilité de 1’échantillon. Un champ proche est
créé autour de la pointe a cause de sa petite taille par rapport a la longueur d'onde de
fonctionnement du résonateur. Le champ proche électrique autour de la pointe est couplé a un
échantillon diélectrique lorsqu'il est a proximité de la pointe. Les parties réelles et imaginaires
de la permittivité de I'échantillon modifient la fréquence de résonance et le facteur de qualité
du résonateur. Un modeéle analytique basé sur le modéle de charge d’image décrit la réponse
de ce type de sonde [31], ce modele sera décrit dans le paragraphe suivant.

La résolution spatiale de ce type de pointe dépend de la distribution du champ électrique
autour de la pointe. Cette distribution est proportionnelle au diamétre de la pointe [31]. De
méme, la résolution spatiale dépend de la permittivité de I’échantillon et de la distance qui
sépare la sonde de I’échantillon [32]. Cependant, I’impédance de la sonde peut étre affectée
par la permittivité en dehors de cette zone si 1’échantillon est non homogéne [33].

Ce type de sonde a été utilisé pour mesurer I'accordabilité de dispositifs par couches
minces ferroélectriques [30], [32], de dispositifs semi-conducteurs [34], de la conductivité
dans les métaux [35] et des supraconducteurs [36] et de la mesure d'échantillons
biologiques [37]. Ce type de sonde est aussi utilisé pour mesurer quantitativement les
propriétés électromagnétiques des échantillons diélectriques [31]. En revanche, le protocole
expérimental adopté pour le calcul de la valeur de permittivité complexe de 1’échantillon n’est

pas explicite.

Cable coaxial

Echantillon Boucle

Figure 1-14: Sonde magnétique basée sur un résonateur coaxial [38]

Bien que cette sonde soit limitée a la mesure de la permittivité, elle peut étre facilement
modifiée pour qu’elle soit sensible & la perméabilité des échantillons. En remplagant la pointe
par une petite boucle magnétique comme le montre la Figure 1-14, un maximum de champ
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magnétique et un minimum de champ électrique est créé, 1’échantillon sera alors couplé par
un champ proche magnétique. Ce type de concept a été demontré par S. C. Lee et al. [38].
Dans ce travail, Lee et al. ont démontré I'utilisation de la sonde afin de mesurer les propriétes
magnétiques des échantillons paramagneétiques et ferromagnétiques avec une résolution
spatiale de 200um. Ce type de sonde fonctionne de la méme maniére que la sonde utilisée

pour les mesures diélectriques expliquées précedemment.

VII. MODELE _DE__CHARGE _D’IMAGE __POUR LA
CARACTERISATION DES DIELECTRIQUES EN CHAMP
PROCHE

Pour des mesures quantitatives des diélectriques, la microscopie microonde en champ
proche doit étre calibrée. Pour la calibration, le décalage fréquentiel et la dégradation du
facteur de qualité dus a la présence de 1’échantillon en contact ou proche de la sonde doivent
étre reliés a la permittivité et a la tangente de pertes d’un échantillon de référence
respectivement. Cela peut étre fait avec des modeles analytiques et des échantillons standards.
Différents modéles analytiques ont été proposés pour décrire la réponse de la microscopie en
champ proche. En général, les modeles les plus connus sont les modeles d'éléments
localisés [39] et le modele de charges d’image de C. GAO et X. D. XIANG [31].

Le modele de charge d'image reste le modéle analytique le plus utilisé, car il ne déecrit
pas seulement la réponse des échantillons épais, mais aussi la réponse de couches
minces [31]. Ce modele donne aussi une image physique de I’interaction sonde-échantillon.

Ce modeéle décrit le décalage fréquentiel et la dégradation du facteur de qualité d’un
résonateur coaxial A/4 quand un échantillon diélectrique est présenté a proximité de la pointe.
Le modéle présente la pointe comme une sphére infiniment chargée au-dessus d’un
échantillon. La pointe est modélisée sous la forme d'une sphere, car le champ électrique a la
surface d'un objet chargé est proportionnel a son rayon de courbure. Comme I'extrémité de la
pointe a un rayon de courbure beaucoup plus faible que le reste de la pointe, et comme il est
beaucoup plus proche de I'échantillon, le champ électrique du reste de la pointe est supposé
avoir un couplage négligeable dans I'échantillon par rapport a l'extrémité de la pointe.
L'épaisseur de I'échantillon est aussi supposée étre beaucoup plus grande que le rayon de la

pointe.
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Le modéle suppose eégalement la sphere comme étant chargée statiquement, ce qui est
correct en raison de la nature non propagatrice du champ proche [40]. Le champ autour de la
pointe peut étre considéré comme un champ proche en raison de la petite taille de la pointe
par rapport a la longueur d'onde de fonctionnement du résonateur couplé a cette méme pointe.

Le modele utilise ensuite des charges d'image itératives dans la pointe et le diélectrique
pour calculer le champ électrique autour de la pointe et dans le diélectrique. Selon le modele,
le champ électrique de la sphéere chargée polarise les dipdles dans I'échantillon diélectrique.
Le champ de ces dipdles provoque ensuite une redistribution des charges dans la sphere (la
pointe) afin de garder une surface équipotentielle sur la sphére. Cette redistribution provoque
a son tour une autre redistribution des dip6les dans le diélectrique, et ainsi de suite. Par
conséquent, I'effet est modélisé comme une série infinie de charges d'image. Les champs
électriques autour de la pointe et I'échantillon peuvent étre calculés a partir de ce modeéle. La
théorie des perturbations de la cavité est ensuite appliquée pour trouver le décalage de
fréquence de résonance et le facteur de qualité dus a la présence d'un échantillon [40], [41].

Le modele relie ensuite le décalage fréquentiel et la dégradation du facteur de qualité a
la permittivité et la tangente de pertes de 1’échantillon épais lorsque la pointe est en contact

avec 1’¢échantillon par les deux équations 1.7 et 1.8,

er—1

Mr_ el 428D 4 1y et b =
ér+1

fr fr b

(1.7)

1y _1 1 _ Afr
A(Q—0>—Qo 5= —(B+tand) X (1.8)

ou f; et f'. sont respectivement les fréquences de résonance en présence et en absence
d’échantillon, & est la permittivité réelle de 1’échantillon. Qg Qg sont respectivement
les facteurs de qualité a vide en présence et en absence d’échantillon. Tand est la tangente de
pertes de I’échantillon, A et B sont deux constantes de forme calculées a partir de la mesure
d’un matériau étalon dont on connait la permittivité complexe de maniére précise et a la
fréquence d’utilisation.

Le modeéle de charge d'image [31] décrit aussi la réponse de la microscopie pour un film
diélectrique mince dépose sur un substrat comme le montre les deux équations (1.9 et 10) : la

somme infinie représente I’ensemble des séries infinies de charges d’images qui se créent
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dans la pointe, le film et le substrat, A et B sont deux constantes de forme calculées a partir de
la mesure d’un matériau étalon, & et g sont les permittivités du film mince et du substrat
respectivement, avec a = d/Ro, ou d est I’épaisseur de filme mince et Rq est le rayon de la
pointe, g est le gap entre la pointe et I’échantillon, tand; et tand, sont les tangentes de pertes

du substrat et du film mince respectivement.

Afr o o n-1pm pm bao bz1
—)=—-A) - —ob b -
(fr ) Ln=1Xm=0 eff 20721 n+1+2mnRi0 n+1+2(m+1)nRiO

(1.9)

beff: bZO + (blo - bzo)exp [_0.18 RO(I‘f bzo)]

byo= (€ —1)/(E€ +1)
bio= (€, —1)/ (&1 + 1)

by1= (€ — €))/(& + €7)

1 -1 tané, tané,
A=) =AY (Yo _oble by bY: -
(Q) Ln=1Xm=0 eff ©20 721 n+1+2mnR% n+1+2(m+1)nl§i0
2€1€2tan51 AfT
(Er+E€1)(Er+E€p)2(M+1)na fo

(1.10)

VIII. SYNTHESE SUR LA MICROSCOPIE EN CHAMP
PROCHE

Dans ce paragraphe et sous forme d’un tableau nous résumons les différentes sondes

utilisées dans le domaine de la microscopie microonde en champ proche et nous présentons
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leurs applications et leurs limitations pour une mesure quantitative des propriétés
électromagnétiques (permittivité complexe) des échantillons.

Le Tableau Il montre les différentes sondes utilisées dans le domaine de la microscopie
microonde en champ proche, la plupart de ces sondes étant utilisée pour tracer des images
qualitatives 2D des échantillons diélectriques, magnétiques, super-conducteurs, métaux...
L’absence de modéles analytiques qui décrivent I’interaction entre la sonde et 1’échantillon, la
faible sensibilité des sondes ou leur faible facteur de qualité sont les principaux inconvenients
des sondes de type antenne fente, AFM modifiée, sonde micro-ruban planaire et SIW pour
I’extraction de permittivité complexe de 1’échantillon.

Les sondes de type résonateur coaxial sont les plus adaptées pour une caractérisation
quantitative des échantillons diélectriques et magnétiques, ceci est di a I’existence de modéles
analytiques et électriques pour I’extraction des permittivités des échantillons. En revanche, la
précision et la sensibilité sur les petites variations de la constante diélectrique est faible, de
méme, le protocole expérimental adopté pour le calcul des valeurs de la permittivité complexe
de I’échantillon n’est pas explicite et I’incertitude des mesures n’est pas quantifiée. Ces

contraintes sont les principales limitations de ce type de sondes.

Type de la Rayon Résolution o . »
: . Application Contraintes Référence
sonde pointe spatiale
-Absence de modele
Antenne fente fente 100pm Imagerie de la résistivité pour I’extraction de la [24]
permittivité complexe
-Absence de modéle
AFM . )
L 5nm 10nm Mesures topographiques pour I’extraction de la [26]
modifiés s
permittivité complexe
sonde -Sensibilité faible
planaire 100nm 0.4pm Imagerie de surface -Facteur de qualité a [27]
micro ruban vide faible (Q0 = 30)
-Mesure qualitative
Sonde SIW ? ? Caractérisation des milieux biologiques -Facteur de qualité [28]
faible (Q0 = 50)
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-Mesure de I'accordabilité en

couches minces ferroélectriques -Sensibilité faible

-Imagerie de surface des semi-conducteurs -Incertitude élevée
résonateur -Mesure de la conductivité dans les >10%
) <100pum | <100pm [31]
coaxial métaux et les supraconducteurs -Protocole
-Caractérisation d'échantillons biologiques expérimental peu
-Mesure quantitative de permittivité explicite et contraint
complexe des diélectriques

Tableau I1: Synthése sur les caractéristiques des sondes utilisées

IX. CONCLUSION

Les matériaux diélectriques ont un ensemble de caractéristiques électromagnétiques
spécifiques qui doivent étre connues pour fournir des informations critiques nécessaires pour
la conception, la modélisation et la fabrication des circuits.

Dans cette partie de ce chapitre nous avons présenté différentes techniques microondes
utilisées pour la caractérisation des échantillons diélectriques dans la bande ISM ainsi que
leurs avantages et leurs limitations.

La caractérisation par une ligne de transmission et par guide d’onde demande une forme
particuliére d’échantillon, et ces méthodes sont pour la plus part destructives. La méthode en
espace libre nécessite un échantillon large (quelques dizaines de cm), ce qui peut étre non
disponible pour certains types de matériaux. Le méme probleme est présent dans la méthode
de cavité résonante fendue qui demande un échantillon de 200mm*200mm. La méthode de
cavité de Klystron et celle du résonateur diélectrique nécessitent une préparation spécifique de
I’échantillon, et toutes ces méthodes ont besoin d’échantillons ayant une homogénéité
diélectrique. Ces techniques donnent une permittivité globale de 1’échantillon et
I’inhomogénéité diélectrique ne peut pas étre détectée.

Ces différentes contraintes nécessitent le développement d’une méthode de
caractérisation non destructive d'échantillons qui ont une inhomogénéité diélectrique et qui
n‘ont pas une forme géométrique bien définie, si ce n’est localement une petite surface plane.

La microscopie en champ proche peut répondre a ces demandes. Différentes sondes de
cette technique ont été présentées avec leurs utilisations et leurs contraintes.

D’un point de vue général, la plupart des sondes utilisées dans cette technique sont
dédiees aux mesures qualitatives et a I’imagerie des echantillons. En revanche, les sondes

basées sur des résonateurs coaxiaux sont les plus utilisées pour les mesures quantitatives des
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caractéristiques diélectriques des matériaux. La précision et la sensibilité de ce type de sondes
sur les petites variations de la constante diélectrique est faible (> 10%), de méme le protocole
expérimental adopté pour le calcul de la valeur de la permittivité complexe de 1’échantillon
n’est pas explicite et I’incertitude des mesures n’est pas quantifiée.

Tout ceci nous conduit & vouloir développer une nouvelle méthode de caractérisation a
2,45GHz qui soit fiable et précise. Cette méthode sera basée sur la technique de microscopie
en champ proche pour une caractérisation non destructive et une analyse quantitative des

échantillons de faible volume selon un protocole expérimental bien défini et explicite.
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PARTIE 2
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X. INTRODUCTION

La corrosion est I'un des principaux mécanismes d'endommagement affectant les
différentes constructions, y compris les ponts, les canalisations, ainsi que les structures de
transport telles que les navires marins ou les avions qui opérent normalement dans un
environnement corrosif.

D’un point de vue économique, les conséquences de la corrosion sont d'une importance
primordiale. Le remplacement des équipements et matériels corrodés constitue pour I'industrie
une charge financiére tres élevée a laquelle il faut ajouter le manque a gagner correspondant a
I'arrét des installations nécessaire pour effectuer les réparations. Les colts annuels imputables
a la corrosion et a ses conséquences s'élevent a plusieurs milliards de dollars par an dans la
plupart des pays industriels. Aux Etats-Unis par exemple, les pertes provoquées par la
corrosion sont évaluées a plus de 7 milliards de dollars.

Le risque d’endommagement dd a la corrosion augmente avec I'age de la structure, en
particulier lorsque la durée de vie de conception originale est dépassée. Par conséquent, la
détection de la corrosion au cours de ses premiéres étapes est trés importante afin d'assurer la
sécurité de ces structures et par conséquent celle de leurs utilisateurs. Pour cet aspect, il est
intéressant de surveiller, de fagon continue, 1’état de la corrosion dans les structures qui
fonctionnent dans un environnement corrosif, pour les trois principaux avantages suivants :

1- Fournir des informations sur I'état de I'équipement opérationnel de la structure cible dans
I'intention d'éviter des arréts imprévus,

2- Diagnostiquer le probléme de corrosion, en identifiant la cause et les facteurs influents, tels
que la pression, la température, le pH, le débit, etc. afin d’analyser son taux d’évolution,

3- Réduire les colts de maintenance et de réparation des équipements.

X1. LE PHENOMENE DE LA CORROSION

La corrosion est la destruction chimique ou électrochimique des matériaux métalliques
par leur environnement. C'est, en fait, le phénomeéne suivant lequel les métaux ont tendance a
revenir a leur état naturel d'oxyde, sulfate, carbonate ... plus stable par rapport au milieu

corrosif, et ainsi a subir une dégradation de leurs propriétés [42] [43].
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XIl. EACTEURS INFLUANT SUR LA CORROSION

Il existe plusieurs facteurs qui affectent la vitesse et le degré de corrosion.
L'environnement joue un réle important dans le processus de corrosion. Un milieu aqueux
aura des effets différents de celui d'un gaz de combustion, par exemple. La concentration des
ions oxygene et I'numidité dans I'environnement a des effets significatifs. La température a
aussi un grand effet : en général, les températures plus elevées accélerent la corrosion.

D’autre part, la composition des métaux est un facteur important. Le métal de base des
éléments des alliages ainsi que les impuretés affectent la facon dont le métal se corrode, ceci
est donc dépendant du processus de fabrication. Enfin, la géométrie et I'état de surface

permettent de déterminer les sites susceptibles d’étre plus affectés par la corrosion [44].

XI11. TECHNIQUES DE DETECTION DE LA CORROSION

Il existe plusieurs techniques de détection et de surveillance de la corrosion. Dans ce
paragraphe nous nous concentrons sur les quatre techniques les plus connues dans ce

domaine.

XI11.1. Technique visuelle

La technique visuelle est la technique la plus ancienne et la plus commune. La corrosion
peut étre détectée visuellement lorsque l'accés a la zone corrodée est obtenu. La détection
visuelle est une méthode rapide et économique pour détecter différents types de défauts avant
qu'ils provoquent une panne. Sa fiabilité dépend de la capacité et de l'expérience de
I'inspecteur. L'inspecteur doit savoir comment rechercher des failles critiques et la fagon de
reconnaitre les domaines ou une défaillance pourrait se produire [45].

L'inspection visuelle peut étre faite de plusieurs facons, soit directement ou a distance,
en utilisant des endoscopes, des fibroscopes ou des caméras vidéo. Les méthodes visuelles
peuvent fournir un moyen simple et rapide pour évaluer les composants douteux et peut aider
a décider quoi faire ensuite. Les données permanentes peuvent étre obtenues par la
photographie ou I'imagerie et le stockage numérique.

Le co(t réduit, la possibilité de surveiller une large zone et la portabilité sont les
principaux avantages de la technique visuelle.

En revanche, il existe des inconvenients a I'inspection visuelle, la surface a controler

doit étre relativement propre et accessible soit a I'eeil nu ou a I'aide d'une optique telle qu’un
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endoscope. En général, les méthodes visuelles sont qualitatives et ne permettent pas une
évaluation quantitative de la perte du matériel ou de la résistance résiduelle et nécessitent un

contact direct avec la surface.

XI111.2. Technigue ultrasonique

Figure 1-15: Sonde Ultrasonique [45]

La détection par ultrasons utilise des ondes sonores de faible longueur d'onde pour
détecter les défauts ou mesurer I'épaisseur du matériau. Elle est utilisée pour localiser les
défauts sous la surface dans tous les secteurs de I'industrie. Géneralement, des faisceaux a des
hautes fréquences ultrasoniques sont utilisés par un capteur a main (sonde) qui est placé sur
I'échantillon comme le montre la Figure 1-15. Tout bruit provenant de I'impulsion réfléchie et
qui retourne vers la sonde (comme un écho) est affiché sur un écran, ce qui donne I'amplitude
de l'impulsion et le temps nécessaire pour retourner a la sonde. Les défauts a travers
I'épaisseur de I'échantillon reflétent le son vers la sonde. La taille des défauts et leur position
peuvent étre interprétées. Les systémes automatisés sont utilisés pour les tests dans un

environnement de production et dans certaines applications particulieres [45].
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XI111.3. Technique radiographie

Schnittebene

Imaging plate
exposure

Profilkcunlinic

Figure 1-16: Radiographie d’un tuyau [46]

La technique de la radiographie est principalement utilisée pour détecter des failles
sous-surface dans les matériaux [46]. Des rayons X générés par des sources a haute tension ou
des rayons gamma produits par des isotopes radioactifs (Iridium par exemple) sont utilisés par
cette technique. La source de rayonnement choisie est placé a proximité du matériau a
inspecter et le rayonnement passe a travers le matériau et est ensuite capturé numériguement.
Le choix du type de rayonnement utilisé (rayons X ou gammas) dépend en grande partie de
I'épaisseur du matériau a tester et de la facilité d'acces a la zone d'inspection. Les sources
gammas ont l'avantage de la portabilité, ce qui les rend idéales pour une utilisation en chantier
de travail. Les machines a rayons X a haute énergie portables sont disponibles pour des
applications spéciales telles que les structures en béton. Cependant, les rayons X et les rayons
gamma sont tres dangereux et des précautions particuliéres doivent étre prises lors de
I'exécution de la radiographie. Par conséquent, la méthode est réalisée dans des conditions
contr6lées, a l'intérieur d'une enceinte de protection ou apres mise en place de protection par
des barriéres appropriées et des systémes d'alerte pour s'assurer qu'il n'y a aucun danger pour
le personnel.

La détection des défauts sur et sous les surfaces comme le montré sur la Figure 1-16, la
construction des images des zone corrodés, la surveillance d’une large bande de matériaux et

le stockage permanent de données sont les principaux avantages de la radiographie.
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Cependant, le cott élevé des équipements, la radiation émise, 1’encombrement des
matériels et la nécessité du contact direct avec la surface sous test sont les principaux

inconvénients de cette technique.

XI111.4. Capteurs Luna Innovation et Aircorr actif

Luna Innovation propose un capteur de corrosion actif intelligent pour la surveillance de
la corrosion des avions, Figure I-17. Le capteur est basé sur I’architecture standard IEEE 1451
pour les interfaces des capteurs intelligents. Le systéme se compose d'un ensemble
d’interfaces de capteurs intelligents qui contient des eléments sensibles a la corrosion
(électrodes interdigitées), et au moins un processeur de réseaux [47]. En associant
I’¢lectronique de faible puissance aux techniques d’intégration avancées, les fonctions de
diagnostic et de pronostic peuvent étre intégrées au niveau du capteur en fournissant a I'avion
des notifications sans interruption.

L’interrogation de ce capteur a distance et la surveillance de 1’état de la corrosion sont

les principaux avantages de ce capteur.

Corrosion , ~
,. { )

Sensing Node \j/ < “ﬂ |
s 4/.\»

Figure 1-17: Capteur de corrosion actif [47]

L’inconvénient de ce capteur est qu'il utilise des composants actifs, ainsi, une batterie
d'alimentation doit étre intégrée dans le capteur ; et comme la corrosion est un processus tres
long (plusieurs années), le capteur doit avoir une longue durée de vie. Ceci est trés restrictif
pour les capteurs actifs quand ils sont intégrés dans la structure et potentiellement

inaccessibles.
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Un capteur de corrosion atmosphérique (AirCorr) actif est proposé par ’institut de la
corrosion [48], il mesure et enregistre la resistance électrique d’une fine piste métallique
(élément sensible a la corrosion) appliquée sur un substrat isolant (Figure 1-18.a, b). Si le
métal se corrode, la section de la piste diminue et ER augmente. La variation de ER
correspond a une profondeur de corrosion et a un taux de corrosion. Les avantages principaux
de ce capteur sont la possibilité de surveiller 1’état de la corrosion et la possibilité de changer
la fine piste métallique ou il existe une large gamme de métaux avec des épaisseurs

différentes.

masked

reference

portion of track

metal track

non-conductive u

substrate

/
e Vet
[1]
||
(a) (b)

Figure 1-18: (a) Capteur AirCorr, (b) Principe de mesure [48]

L’inconvénient de ce capteur est qu'il utilise des composants actifs, ainsi, une batterie

d'alimentation doit étre intégrée dans le capteur.

XIV. SYNTHESE SUR LES TECHNIQUES CLASSIQUES DE
DETECTION DE LA CORROSION

Le Tableau Il montre les différents avantages et inconvénients des techniques

classiques de surveillance et de détection de la corrosion.

Technique Avantages Inconvénients
o -Surface sous test doit étre
-Cout réduit
. . . propre,
Technique visuelle -Surveillance de large zone ) o
- -Méthodes qualitatives
-Portabilité

-Proximité de 1’utilisateur
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Technique ultrasonique

-Large gamme de matériaux
-Différentes épaisseurs
-Réponse rapide

-Position et taille des défauts

-Haut degreé d'expérience de
I’opérateur
-Difficulté d’analyse des
résultats

Technique de radiographie

-Défauts de surface et sous
surface
-Construction des images
-Large bande de matériaux
-Stockage numérique des

-Equipements chers
-Radiations émises nuisibles
-Encombrement des matériels

-Mesure en contact

données

Mesure a distance

Capteur électronique actif Surveillance de 1’état de la -Durée de vie

corrosion

Tableau I11: Synthése des caractéristiques des techniques classiques de surveillance et

de détection de la corrosion

Apres 1’étude de ces différentes techniques on peut conclure qu’il y a un fort besoin
d’un capteur de corrosion qui puisse étre a la fois :

Economique : Comme les structures qui fonctionnent dans des environnements
corrosifs peuvent étre des grandes structures (ponts, bateaux, ...), il est nécessaire pour
surveiller la corrosion dans ces structures d’utiliser un grand nombre de capteurs. Ainsi, le
codt de fabrication et d’installation de ces capteurs doit étre faible. De méme, ces capteurs
doivent idéalement fonctionner sans 1’utilisation de sources d’alimentation.

Sensible : Comme la détection de la corrosion au cours des premieres étapes
peut assurer la sécurité des structures et par conséquent celle de leurs utilisateurs, le capteur
doit étre trés sensible de fagon qu’il puisse détecter la corrosion dés son début d’apparition. Il
est aussi important que ce capteur donne des informations sur le niveau de la corrosion.

Sans fil : Comme il existe souvent des endroits ou on ne peut pas avoir acces
direct au capteur, il est donc intéressant de développer des capteurs qui donnent des
informations a distance de la structure a laquelle ils sont liés, idéalement par des techniques
sans fil [49].
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XV. VERS DES CAPTEURS DE CORROSION PASSIFS

Pour toutes les raisons présentées dans les paragraphes précédents, il est intéressant de
développer des capteurs passifs qui puissent étre a la fois économiques, sensibles et interrogés
a distance. Les articles qui développent ce type de capteurs ne sont pas nombreux. En 2011, P.
Pasupathy et al. de I'universit¢ de Texas ont proposé un capteur totalement passif
(Figure 1-19).

Exposed steel sensing wire

Sensing
coil

Reference
coil

Figure 1-19: Capteur de corrosion passif

Ce capteur est destiné a la surveillance de la corrosion de 1’acier dans le béton armé et
est basé sur un transducteur a couplage inductif. Le transducteur est exposé a I'environnement
et couplé inductivement au résonateur. L'environnement affecte les propriétés du matériau du
transducteur et entraine un décalage fréquentiel de résonance du résonateur et un changement
de leur résistivite. Ce capteur fonctionne & 2,5MHz. D’un point de vue économique, le codt de
fabrication de ce capteur est faible. Néanmoins, I’interrogation de ce capteur n’est possible
qu’a quelques centimétres. De méme, ce capteur ne donne pas des informations sur le niveau
de la corrosion, et il existe une transition entre les deux modes (non corrodé, corrodé),
I’utilisateur ne connaissant donc pas le début d’apparition d’une éventuelle corrosion.

Kenneth Loh et al. de I’université de Michigan [50] ont présenté un capteur de corrosion
a base d’un film mince de nano tube de carbone. Le film est fabriqué par une technique
d’auto-assemblage polyvalent, couche par couche. Le film mince est déposé sur une antenne
miniature plane pour obtenir un circuit résonant ( Figure 1-20). La présence de la corrosion
induit un changement de propriété du film mince de nano tube de carbone, et ceci entraine un

changement fréquentiel du circuit résonant. Ce capteur fonctionne a 2MHz.
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Figure 1-20: Capteur de corrosion passif a base de nano tube de carbone [50]

Le principal inconvénient de ce capteur est son colt de fabrication elevé.

L’interrogation de ce capteur se fait a quelques centimetres.

XVI. CONCLUSION

Il existe plusieurs techniques classiques pour la détection de la corrosion comme la
détection visuelle, la détection ultrasonore et la détection par radiographie. Ces types de
techniques ont plusieurs inconvénients : équipements chers, difficultés d’analyse des résultats,
mesure en contact... Pour éviter certaines contraintes, des capteurs de corrosion actifs ont été
développés. Ce type de capteur peut étre interrogé a distance, mais nécessite une source
d’alimentation, et comme la corrosion est un processus trés long (plusieurs années), le capteur
doit avoir une longue durée de vie. Ceci est tres restrictif pour les capteurs actifs quand ils
sont intégrés dans la structure et inaccessibles. D’ou cette nécessité de capteurs de corrosion
économiques, sensibles, et sans fil. Les capteurs passifs peuvent répondre a toutes ces
conditions. Dans la littérature il existe quelques capteurs passifs mais ces capteurs ont aussi
quelques limitations : colt de fabrication élevé, sensibilité faible, fonctionnement a des basses
fréquences (quelques MHz), ce qui limite I’interrogation du capteur a quelques centimetre.

Les limitations des capteurs classiques, actifs ou passifs, conduisent a développer un
capteur de corrosion passif qui fonctionne dans la bande ISM, qui soit sensible, et qui puisse
donner des informations sur le niveau de corrosion. De méme, le codt de ce capteur ne doit
pas étre élevé, et ’interrogation de ce capteur a distance doit étre améliorée par rapport aux

autres capteurs passifs existants.
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. INTRODUCTION

La conception des composants passifs et des circuits pour les télécommunications exige
une connaissance préliminaire des caracteristiques diélectriques des matériaux utilisés. Dans
la bande ISM, diverses méthodes peuvent étre utilisées pour la caractérisation des matériaux.
Elles peuvent étre destructives et non destructives, résonantes a fréquence discrete, en
réflexion/transmission large bande, plus ou moins précises sur la détermination de la
permittivité et sur la tangente de pertes. Dans le premier chapitre nous avons présenté de
maniére non exhaustive les avantages et les inconvénients des méthodes utilisées pour la
caractérisation des matériaux dans la bande ISM.

Parmi ces techniques de caractérisation, nous avons choisi la méthode de la microscopie
microonde en champ proche pour les avantages suivants : faibles dimensions d’échantillon
nécessaires pour la caractérisation, rapidité de mesure et diversité de ses applications.

Cette technique est utilisée en général pour des mesures qualitatives des échantillons,
mais il existe des groupes de recherche qui ont développé cette technique pour 1’utiliser dans
des mesures quantitatives des échantillons (permittivité complexe) a 1’aide de mod¢les en
éléments localisés et de modéles analytiques.

Le modéle analytique le plus utilisé dans ce domaine est le modele proposé par C. GAO
et al. et détaillé par S. ANLAGE [1] Ce modéle relie le décalage fréquentiel et la dégradation
du facteur de qualité obtenus quand un échantillon est en contact ou a proximité de la sonde
avec la permittivité et la tangente de pertes de 1’échantillon.

D’aprés C. GAO, si I’échantillon est placé dans la région du champ proche de la pointe,
et que le rayon de la pointe est beaucoup plus petit que la longueur d’onde, 1’onde
électromagnétique peut étre considérée comme quasi statique. Ainsi, le modele présente la
pointe comme une sphére infiniment chargée.

Du fait des différentes approximations utilisées par C. GAO dans son modele
analytique, certains effets d’interaction pointe-échantillon ne peuvent pas étre étudiés. Ces
effets peuvent fortement affecter la caractérisation des échantillons, d’ou I’intérét de
développer un modéle numérique qui serve a étudier les différents effets physiques de
I’interaction pointe-échantillon. Ceci nous permet de mieux comprendre les effets des
differents parametres sur la caractérisation par la technique de microscopie microonde en

champ proche.
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Dans la premiere partie de ce chapitre nous ferons un rappel bref sur les principes de
I’électrostatique, aprés nous présenterons le logiciel EMXD [3] développé dans notre
laboratoire et qui est utilisé pour faire le calcul électrostatique de notre modele.

Dans la deuxiéme partie nous présentons une description générale de notre structure
modélisee, et ses différents parameétres.

Dans la troisieme partie nous réalisons une étude paramétrique des différents parametres
(permittivité de 1’échantillon, rayon de la pointe, hauteur de 1’échantillon, valeur du champ,
résolution spatiale, sensibilité), ce qui nous aide a comprendre 1’effet de chaque parametre
dans I’interaction pointe-échantillon.

Dans la derniere partie de ce chapitre nous présentons la réalisation de la structure
utilisee dans pour les mesures. Les résultats théoriques obtenus par notre modeéle

électrostatique ont été validés par cette structure.

|1. PRINCIPE DE L’ELECTROSTATIQUE

C. GAO dans son modele analytique dédié pour la caractérisation quantitative des
¢chantillons diélectriques a utilisé¢ le mod¢le de charge d’image pour modéliser I’interaction
entre la pointe et I’échantillon diélectrique. Ce modele étant basé sur les calculs
électrostatiques, nous commencerons par effectuer un rappel sur les différentes grandeurs
électrostatiques ainsi que les formules de base.

L’¢électrostatique est la branche de la physique qui étudie les phénomeénes créés par des
charges électriques statiques pour 1’observateur [2]. En électromagnétisme 1’électrostatique
est le régime stationnaire (ou permanent) ou les courant sont nuls. En électrostatique le champ
magnétique est nul.

L’¢lectrostatique est basée sur la loi de Coulomb qui exprime la force d’interaction

électrique entre deux particules chargées électriqguement.

T r _.-'—:
S o—p’
Q g

Figure 11-1: Force électrostatique exercée par Q sur g

Pour deux particules chargées g et Q placées dans le vide, Figure 11-1, la force exercee

par la charge Q sur la charge q est donnée par :
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= q Q —
F,,,=———— II.1
Q~q 4neor2u (IL.1)

Ou u est le vecteur unitaire qui pointe de la position de Q vers la position de g, r
représente la distance séparant les deux charges et &, = 8,854187817*10 F.m™ est la
permittivité du vide.

La présence de la charge Q dans une région de 1’espace crée dans cette région un champ
électrique noté Eq qui est mis en évidence par la force agissant sur la charge g, ce qui peut se

traduire par la relation :

Tenant compte de la loi de Coulomb, le champ électrique créé par la charge Q, dans une

direction donnée par le vecteur unitaire i et a une distance r, est alors définit par :

Q

41rEyT?

)

0 i (I.3)

Dans le cas des phénomenes indépendants du temps ou stationnaires, le champ
électrique est appelé champ électrostatique.
La présence de N charges Q; crée un champ électrique résultant égal a la somme

vectorielle des champs électriques créés individuellement par chacune de ces charges :

N

- - Qi 7

E= ZE ; = — (IL.4
= ot - 4‘7T€0 Ti3 ( )
L= l

Vu que la circulation du champ E ne dépend pas du chemin suivi, on peut définir une

grandeur scalaire appelée potentiel électrostatique U telle que :

dU = —E.dl (IL.5)
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Par intégration, on peut montrer que le potentiel électrostatique créé par une charge

ponctuelle est :

. Q
v = 4mtegr

Le potentiel électrostatique créé par un ensemble N de charge est :

UM) = Z Ugi = 4nson (IL.7)

On définit 1’énergie potentielle électrostatique d’une particule chargée placée dans un
champ électrostatique comme le travail qu’il faut fournir pour amener de fagon quasi-statique

cette particule de I’infini a sa position actuelle.

Considérons une particule de charge g placée dans un champ E. Pour déplacer cette
charge de I’infini vers un point M, un opérateur doit fournir une force qui s’oppose a la force

de Coulomb. Si ce déplacement est fait suffisamment lentement, la particule n’acquiert

aucune énergie cinétique. Cela n’est possible que si, a tout instant, F= qE . Le travail fourni

par ’opérateur sera donc :
W =qU (11.8)

L’¢énergie potentielle électrostatique créée par un ensemble de charge est :

1 N
=3 avi(P) (11.9)

ou
N

1 C[j
= — (II.10
4me, Z Tij ( )

JE! J

Vi(Py)

ou P; est la position de charge, V; est le potentiel électrique de charge.
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Soit un conducteur isolé, de charge Q distribuée de maniére équipotentielle sur sa

surface S. L’énergie potentielle électrostatique de ce conducteur est alors :

1 . 1Q?

1
We=5QV=2CV> =5 (IL1D)

Ceci est I’énergie nécessaire pour amener un conducteur de capacité C au potentiel V.
Puisque cette énergie est toujours positive, cela signifie que, quel que soit V (et donc sa

charge Q), cela cofite toujours de 1’énergie.

Figure 11-2: Conducteurs chargés placés dans un volume

Soit un ensemble de N conducteurs chargés placés dans un volume comme le montre la
Figure 11-2. A I’équilibre, ils ont une charge Qi et un potentiel Vi. En dehors du volume
occupé par chaque conducteur, il n’y a pas de charge donc dq = 0. L énergie €lectrostatique

de cette distribution de charges est alors simplement :

N
1
W,=>> Qi (L12)
i=1

I11. INTRODUCTION A EMXD

Il existe plusieurs variétés de techniques permettant de modéliser un dispositif
hyperfréquence. Dans le cadre de ces travaux, la méthode des éléments finis (MEF) [3] a été
employée via le logiciel EMXD. Ce logiciel, développé a XLIM par Michel Aubourg, est

déedie a la résolution des equations de Maxwell dans le domaine fréquentiel. Il s'applique de
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fagon générale a 1'étude de circuits planaires ou volumiques actifs ou passifs, fermés, c’est a
dire bornés par des murs de court-circuit électriques (CCE) ou de court-circuit magnétiques
(CCM), ou ouverts en utilisant de couche absorbante parfaitement adaptée (Perfectly matched
layer -PML). La structure a analyser, dont la geométrie est définie par un maillage en 2 ou 3
dimensions, peut étre composée de milieux linéaires, inhomogénes, isotropes ou anisotropes,
avec ou sans pertes.

L’excitation des dispositifs microondes est réalisée par acces distribués définis par des
plans, dans lesquels est effectuée une décomposition modale ou par accés linéiques
représentés par des segments sur lesquels sont définis des relations de type tension-courant.

Non seulement des calculs fréquentiels peuvent étre effectués a 1’aide de EMXD, mais
aussi des calculs électrostatiques et électrocinétiques. En effet, EMXD dans sa partie statique
effectue le calcul des grandeurs énergétiques: énergie électrigue emmagasinée (partie
électrostatique), puissance dissipé (partie électrocinétique).

Les expressions de ces grandeurs étant formellement identiques, elles s’expriment par:
1
W= Eﬂ (a(x)grad v(x)) .grad v(x)dx (I11.13)
Q

Ou v(x) est le potentiel scalaire sur un domaine de borne Q < R® a(x) peut étre
remplacée par la permittivité €(x) pour obtenir 1’énergie électrostatique ou par la conductivité
o(x) en électrocinétique, auquel cas cette expression représente la puissance dissipée.

Pour simplifier I’équation II.13 on utilise des conditions de Dirichlet et des conditions

de Neuman (conditions aux limites). L’équation 11.13 devient:

1
W =5 @"MPPV + R"MMVR) (IL.14)
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~ Vi
Vlzvorlzlr-- yNp
Potentiel surfacique
~ R
Rl = R_O,l = 1,........,TlN

Densité surfacique de courant normal

MpP = f f (a(x) grad v{ (x)) . grad v} (x) dx
0

MIN = jﬂﬂ(a(x) grad v (x)). grad v¥(x) dx

Nous pouvons aussi écrire plus globalement:

MPP 0

0 MNN]; X= [Z] et W=%XTMX (I 15)

|

Pour des calculs électrostatiques on applique unigquement des potentiels (R=0),
autrement dit on applique que des conditions de Dirichlet. La matrice MPPest fournie en
résultat par EMXD.

Soit Q le vecteur-colonne:

Q1
Q=[ : ]: MPPY  (11.16)
QnD

Ou les Q, sont les charges sur les conducteurs, ces charges peuvent aussi s’exprimer en
utilisant les capacités C;; entre les conducteurs i et j, i < j ainsi que C;; entre le conducteur i et
la référence de potentiel (masse formé par le blindage).

Les charges :
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- V{+ZCU(V 7

]#=l

np

np
ZCU —ZCU-Z (1.17)
j=1

Jj#i

Et aussi
np

0= MY,

j=1

= MRPV + Z M7PV (11.18)

Jj#i
On obtient alors par identification:

Cj=-Mi" , j#i (1.19)

np
=MPP + Z MpP Z M7P (11 20)
j=1

j#i

Ces valeurs de capacité sont données par EMXD a I’aide de la résolution de la matrice
M. Ce calcul est traité numériquement par la méthode des éléments finis avec des éléments de
type Lagrange.

IV. ETUDE ELECTROSTATIQUE

Dans cette partie de ce chapitre, nous présentons notre modeéle électrostatique 3D basé
sur le calcul des éléments finis traités par EMXD. De méme nous présentons différentes

études paramétriques réalisées sur la base de notre modele (on note que le calcul
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¢lectrostatique réalis¢ par EMXD nous permet d’étudier uniquement la partie réelle de la

permittivité).

1V.1. Description générale de la structure

Les sondes les plus utilisés dans le domaine de la microscopie en champ proche sont
celles constituées d’une pointe reliée au conducteur intérieur d’un résonateur coaxial comme
le montre la Figure 1I-3. La présence de 1’échantillon entraine une modification de
I’impédance de la pointe, ce qui entraine un changement de la résonance du résonateur et une

dégradation de son facteur de qualité.

Conducteur extérieur
Isolant

Conducteur intérieur

< ———Pointe

Echantillon
diélectrigue

Figure 11-3: Sonde coaxiale

La géométrie de ce type de sonde a été congue au moyen du logiciel de maillage GMSH
(3D finite element grid generator). Ce logiciel créé par Christophe Geuzaine et Jean-Francois
Remacle [4] permet de générer des maillages 2D et 3D de type éléments finis avec des outils
de pre/post-traitement. La géométrie 3D est constituée d’un conducteur central de rayon
0,27mm et de longueur 3mm qui se termine par une pointe de rayon Ry variable et d’un
conducteur extérieur de longueur 1mm et de rayon standard 1,1mm. Un milieu isolant
(Teflon) de longueur 1mm et de rayon 0,9mm est imposé entre les deux conducteurs, ce qui
forme en total un bout d’un cable coaxial de longueur Imm avec une &me centrale qui sort de
2mm a I’extérieur du cable. Au-dessous de la pointe nous avons congu un milieu d’épaisseur
Eech Variable qui modélise 1’échantillon sous test en contact avec la pointe.

Une deuxiéme étape consiste a discrétiser la géométrie en éléments simples (tétraédres)
avant le calcul numérique. Pour diminuer le temps de calcul dans la simulation numérique,
nous avons impose des plans de symétrie qui ont comme réle de réduire la taille du dispositif

étudié comme le montre la Figure 11-4
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Axe de symétrie 1,1mm

5mm 0=5°
i — =
Conducteur extérieur - =\l A
_— 11 1 = i
mm
z Isolant : : '. I
T T A 3mm
1,
\
I Conducteur centrale /
—_— 2mm
Echantillon 11 /
sous Q\‘ Pointe “ {
_ =D ______Ni \Z
i ]
! |
I L]
|
L__________________I S

Figure 11-4: Maillage 3D (60000 tétraedres)

Une fois la structure maillée, la seconde etape consiste a identifier les conditions aux
limites.

Axe de symétrie I CCM  ~cg  Conducteur
>, chaud
Conducteur ———> -1 |
extérieur 11 : .
Ll , ;\ .| Téflon
l‘ | IQCCE
|
Conducteur centrab——>1 | Plan de coupe
. ; h T
Pointe l‘l Alir CCM
e o e o ﬁ :
I .
| I Echantillon sous test
1
|
L e e e e e e e e e ____ |

S~——_cCcCE

Figure 11-5: Conditions imposées aux limites
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Des courts-circuits électriques (CCE) ont été imposés sur la face inférieure de
I’échantillon sous-test, sur les parois du conducteur extérieur et sur les bords extérieurs de la
structure (contour en rouge). Des court-circuits magnetiques ont été imposés sur les plans de
coupe et sur le bord supérieur de la structure (contour en violet). Finalement un conducteur
chaud (potentiel électrique constant fixé, charge non nulle) est imposé au conducteur central
(contour en noir). Trois milieux dielectriques on été definis : le premier milieu est celui entre
les deux conducteurs central et extérieur (couleur gris), une valeur de permittivite de 2,1
(Teflon) a été imposée pour ce milieu. Le deuxieme milieu est celui de ’air qui entoure la
sonde (couleur vert). Le troisieme milieu dielectrique est 1’échantillon sous test (couleur
jaune), la valeur de permittivité imposée est une valeur variable €. La Figure 11-5 montre les
différentes conditions aux limites imposées a la structure.

L’utilisation du logiciel EMXD en approximation quasi statique sert a calculer la valeur
de la capacité équivalente de la structure globale Ceq. La valeur de cette capacite est la somme
d’une capacité entre la pointe et I’échantillon sous test et deux autres capacités parasites. La
capacité entre la pointe et 1’échantillon varie avec les paramétres de la pointe et 1’échantillon
sous test (rayon de la pointe, permittivité et épaisseur de 1’échantillon, gap pointe-
échantillon), ce qui nous permet d’étudier I’interaction entre la pointe et 1’échantillon. La
capacité parasite entre la sonde et le mur électrique au bord de notre structure peut etre
annulée car elle tend vers zéro avec I’augmentation de la distance entre la sonde et le mur
électrique (> 3mm). La deuxieme capacité parasite est la capacité entre le conducteur chaud et
la conducteur extérieur de la sonde. La valeur de cette capacité ne peut pas etre annulée, par
contre, comme elle dépend de parameétres qui sont fixes (longueur du conducteur chaud,
longueur du conducteur extérieur, épaisseur et permittivité), alors la valeur de cette capacité
parasite est fixe. Ainsi la variation de C¢q dépend uniquement de la variation de la capacité
entre la pointe et 1’échantillon et nous permettra alors d’étudier 1’effet d’interaction pointe-

échantillon.

IV.2. Etude de ’impact nombre des tétraédres

Se basant sur le fait que plus le maillage d’une structure est resserré, plus la solution que

I'on obtient par la méthode des éléments finis sera précise et proche de la « vraie » solution de
I'équation aux deérivées partielles, et afin d’obtenir une valeur précise de la capacité
équivalente de la structure globale, une etude a été réalisée sur le nombre des tetraédres
utilisés dans la simulation. Dans cette etude ou la pointe est en contact avec 1’échantillon nous
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avons fait évoluer le nombre des tetraedres et nous avons fixé tous les autres parametres de la
structure.

La Figure 11-6 montre une courbe qui présente la variation de la valeur de la capacité
globale C¢q en fonction du nombre des tetraédres. La permittivité de 1’échantillon en contact
avec la pointe est fixée a 8,9 (permittivité des échantillons d'alumine disponibles dans le
laboratoire), le rayon de la pointe est fixé a 60um (rayon des pointes qui peuvent étre réalisees
au laboratoire). La valeur de la capacit¢é diminue avec I’augmentation du nombre des
teraedres, et, a partir de 75000 tetraédres, la valeur de la capacité se stabilise (variation d’une

valeur < 0,1%).

Ceq(fF) t(min)
210 = 6
205

- 5
200
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0 20000 40000 60000 80000 100000 120000

NB des tetraedres

Figure 11-6: Variation de la capacité équivalente en fonction de nombre des tétraedres

Nous pouvons donc déduire que le nombre minimum des tetraédres nécessaires pour un
calcul precis de la valeur de la capacité Ceq est de 75000, un nombre plus petit de tetraedres
pouvant conduire a des résultats éloignés de la capacité Ceq réelle (on note qu’une simulation
avec 75000 tetraédres sur une machine de 250 GigaOctets de RAM et a 4 processeurs E74807

prend environ 4 minutes et trente secondes).

V. ETUDE PARAMETRIQUE

Apres la modélisation de la sonde et 1’optimisation du nombre de tetacdres, une étude
pramétrique a éteé réalisée afin de comprendre les effets physiques de ’interaction entre la

pointe et 1’échantillon a caracteriser. Cette etude est basé sur ’analyse de la variation de la

68



CHAPITRE Il : MICROSCOPIE EN CHAMP PROCHE : DEVELOPEMENT OUTIL
NUMERIQUE ET VALIDATION EXPERIMENTALE

valeur de la capacité Cq en fonction des variation des parametres de la pointe et de
I’échantillon dielectrique.
Les différents parametres étudiés dans cette partie du chapitre 2 sont :

Eech : épaisseur de I’échantillon

Eech : permittivité de I’echantillon.

Gap : distance entre la pointe et I’echantillon

Ry : rayon de la pointe

d : forme de I’échantillon

V.1. Etude de ’effet de la permittivité de I’échantillon

Une premiere étude a eté réalisée sur la variation de la valeur de Ceq en fonction de la
permittivité relative € de I’échantillon a caractériser en contact avec la pointe.

La Figure 11-7 montre la courbe qui présente la variation de la capacité Ceq en fonction
de la permittivité relative de ’échantillon pour différentes épaisseurs de celui-ci (0,5mm,
0,8mm et 1mm), le rayon de la pointe est fixé a 60um. La courbe montre une augmentation

logarithmique de la valeur de Ceq avec I’augmentation de la valeur de la permittivité.

Ceq(fF)
260 - e Epaisseur=0,5mm
Epaisseur=0,8mm
240 +

Epaisseur=1mm

220 -+
200 +
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160 -

140 -
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Figure 11-7: Variation de la capacité équivalente en fonction de la permittivité relative

de I’échantillon

Nous pouvons modéliser la pointe et le plan de masse imposé a la surface inférieure de

S*Ep

I’échantillon par un condensateur plan equivalent de capacité C = avec &, la permittivité
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du diélectrique, S la surface des deux armatures, d la distance entre les deux armatures. La
valeur de la capacité C diminue avec I’augmentation de 1I’épaisseur du matériau et augmente
linéairement avec €,, donc ’augmentation de Ceq €St due a I’augmentation de la valeur de la
capacité entre la pointe et le plan de masse. Par contre 1’augmentation logarithmique est due a
la forme de la pointe qui n’est pas une armature plane avec une distribution de champ non

homogeéne, en particulier quand €, augmente.

V.2. Etude de Deffet d’un gap d’air entre I’échantillon et la pointe

Une deuxiéme étude a été réalisée sur I’effet d’un gap d’air entre la pointe et
I’échantillon. Pour cette étude nous avons fixé la permittivité de 1’échantillon a 8,9,
I’épaisseur de I’échantillon a 0,5mm (épaisseur des échantillons d'alumine disponibles dans le
laboratoire) et le rayon de la pointe a 60um et nous avons fait varier la distance entre la pointe

et I’échantillon a caractériser.
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Figure 11-8: Variation de Ceqen fonction du gap entre la pointe et 1’échantillon

La Figure 11-8 montre la variation de la capacité Ceq en fonction du gap entre la pointe
et I’échantillon. Nous voyons bien qu’avec I’augmentation de la valeur du gap, la valeur de la
capacité Ceq diminue suivant une fonction logarithmique. Cette diminution est due a la
présence d’un nouveau milieu diélectrique (air) de permittivité 1 entre la pointe et
I’échantillon, ainsi, la permittivité effective vue par la pointe est plus faible que la permittivité
de I’échantillon sous test.
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Aprés un gap de 3mm la variation des parametres de 1’échantillon (permittivité,
épaisseur) n’a presque plus d’effet sur la valeur de la capacité globale Ceq (<1%). Ce qui peut
étre expliqué par le fait que la valeur de champ qui arrive a 1’échantillon avec ce gap est
considérée comme négligeable. Autrement dit, a un gap de 3mm, la présence ou I’absence de
I’échantillon au-dessous de la pointe n’a plus d’effet sur la valeur de la capacité Ceg.

Cette simulation nous montre que durant une caractérisation quantitative ou
qualitative, une simple erreur de position de la pointe par rapport a 1’échantillon entraine une
incertitude supplémentaire sur les résultats obtenus: par exemple, pour un gap de 1um entre
I’échantillon et la pointe, la valeur de la capacité Ceq varie de 0,5% par rapport a la valeur de
la capacité Ce¢q quand la pointe est en contact avec 1’échantillon, et cette différence entraine

une erreur sur la valeur de la permittivité d’un échantillon sous test de 1%.

V.3. Etude de Peffet physique du rayon de la pointe

Dans son équation dediée a la caractérisation des matériaux épais (équation (11.21)) par
un resonateur idéal A/4, C. GAO a introduit une constante A qui peut étre determinée a partir
d’un matériau étalon dont on connait les paramétres diélectriques a une fréquence donnée.
Une fois cette constante determinée, nous pouvons réaliser des caractérisations. De méme la

valeur de A peut étre estimée par I’expression 11.22 introduite par C. GAO:

16R,In (%)
A= fl (11.22)

ou R; et R, sont respectivement les rayons interne et externe du conducteur du
résonateur coaxial, et Ry le rayon de la pointe. Ainsi, A augmente si le rayon de la pointe
augmente. Et comme le montre I’équation II.21, le décalage fréquentiel en présence d’un
matériau au-dessous de la pointe dépend de la permittivité de I’échantillon et de la valeur de
A.
Pour un méme matériau diélectrique en contact avec la pointe et pour deux pointes de
rayons differents, le décalage frequentiel le plus important sera observé pour la pointe la plus
large. Donc la sensibilité d’un systéme de caractérisation de type microscopie augmente avec

I’augmentation du diamétre de sa pointe.
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L’augmentation de la sensibilité¢ de la sonde entraine une degradation de sa résolution
qualitative, due a ’augmentation du rayon de la pointe [5]. La resolution qualitative peut étre
définie comme la taille du plus petit élément qui peut étre observé sur un échantillon de
contraste élevé [6]. Une étude a été realisée sur la résolution qualitative de la pointe en
fonction de son rayon et en fonction de la permittivité de I’échantillon sous test en contact
avec la pointe. Dans une premiére simulation nous avons fixé la permittivité de 1I’échantillon a
8,9 et pour differents rayons de la pointe, nous avons calculé les valeurs du module du champ
électrique rayonné autour de la pointe.

La Figure 11-9 montre les courbes qui représentent la variation de la valeur du champ
électrique en (V.m™) mesuré & un rayon Y et a I’extremité de la pointe comme le montre le
schéma de la Figure 11-9, et ceci pour differents rayons de la pointe : 10, 40, 60, 80 et 100um.
Seuls les Y > 0 sont représentés de par la symétrie axiale de la structure. Les courbes
montrent bien que plus on augmente le diametre de la pointe, plus a une distance Y donnée,
les valeurs de champ E augmentent, ce qui implique 1’augmentation de la zone de

rayonnement de la pointe. Pour ces différents points, nous avons calculé la resolution spatiale

qualitative qui est égale & la zone de champ rayonné pour une valeur Emax/+v/2 [7].
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Figure 11-9: Variation des valeurs du module du champ E en fonction de Y(mm) pour 5

rayons de pointe (Rpointe= 10pm, 40pm, 60pm, 80pm, 100pm)
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La méme étude a été realisée pour trois autres échantillons de permittivité 20, 30 et 40.
La Figure 11-10 trace la valeur de la résolution qualitative de chaque pointe pour différentes

permittivités des échantillons.
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Figure 11-10: Variation de la résolution spatiale en fonction du rayon de la pointe pour

différentes permittivités

Nous pouvons observer que plus nous augmentons le rayon de la pointe plus la
résolution spatiale de notre systeme se dégrade. Cette figure montre également que la
résolution spatiale depend aussi de la pérmittvité de 1’échantillon qui augmente avec celle de
la permittivité de 1’échantillon. Cela peut s’éxpliquer par la concentration du champ dans une
zone plus petite avec 1’augmentation de la permittivité de 1’échantillon.

La Figure 11-10 montre la variation de la résolution spaciale en fonction du rayon de la
pointe pour différentes permittivités. Nous pouvons bien observer la variation quasi linéaire
entre le rayon de la pointe et la réslution spatiale et, de méme, entre la résolution spatiale et la

permittivité.

V.4. Dimensions nécessaires pour I’échantillon a caractériser

Parmi les paramétres essentiels dans une méthode de caractérisation, les plus importants
seront les dimensions nécessaires de 1’échantillon a caractériser. Comme rappelé dans le
premier chapitre sur les techniques de caractérisation des échantillons dans la bande ISM
(chapitre 1), chaque technique impose des conditions sur les dimensions de 1’échantillon a

caractériser, et la plupart des méthodes non destructives nécessitent des échantillons de
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grandes dimensions pour les caractériser (~ Ag). Par contre une hypothése simplificatrice sur
les dimensions de 1’échantillon nécessaires pour une caractérisation par la technique de
microscopie en champ proche [8], [9], [10] est imposée. Le modele de C. GAO le plus
utilisable pour la caractérisation quantitative des matériaux diélectriques en champ proche
impose une condition sur I’épaisseur de 1’échantillon pour qu’il puisse étre caractéris¢ a 1’aide
de son modele analytique : ’épaisseur de 1’échantillon doit étre infinie. Selon C. GAO,
I'échantillon est considéré comme un milieu infini tant que son épaisseur (h) est beaucoup
plus grande que le rayon de la pointe Ry (h >> R). Par contre, C. GAO ne précise pas la
valeur exacte de I'épaisseur qui doit étre respectée avant la mesure afin d'éviter le
rayonnement du champ de la surface inférieure de I'échantillon. Ainsi, cette condition
générale apporte une certaine incertitude sur la permittivité mesurée. De méme C. GAO ne
précise pas les dimensions latérales nécessaires a 1’échantillon pour une caractérisation dans
de bonnes conditions.

Dans cette partie nous avons réalisé des études sur les différentes dimensions
nécessaires de I’échantillon (épaisseur, dimension latérale) pour qu’il soit considéré comme
un milieu infini pour une caractérisation quantitative basée sur le modele analytique de C.
GAO.

Une premicre étude a été réalisée sur D’épaisseur nécessaire de I’échantillon a
caractériser. Dans un premier temps nous avons fixé le rayon de la pointe a Rpgine = 60pm et
la valeur de la permittivité de 1’échantillon a 8,9 et nous avons fait varier 1’épaisseur de
1’échantillon.

La courbe en rouge dans la Figure 11-11 représente la variation de la valeur de la
capacité globale Ceq en fonction de I’épaisseur de 1’échantillon de permittivité 8,9, pour une
pointe de rayon 60um. On constate que la valeur de Ceq diminue avec 1’augmentation de la
hauteur de I’échantillon, et a partir d’une valeur de 2,7mm, la variation de Cgq est considérée
comme stable (variation C¢q < 0,1%). Cette stabilisaton indique qu’apres cette épaisseur de
I’échantillon, la valeur du champ électrique est trés faible et la variation des propriétés
physiques de 1’échantillon n’a plus d’effet sur la valeur de la capacité Cq. Par contre la
variation des propriétés physiques de 1’échantillon avant cette épaisseur entraine un

changement de la valeur de la capacité globale. Donc pour une pointe de 60um et pour un
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échantillon de permittivité 8,9 et une epaisseur supérieure a 2,7mm 1’échantillon peut étre

considérée comme un milieu infini.

Ceq(fF) Ceq(fF)
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Figure 11-11: Variation de Ceq en fonction de 1’épaisseur de 1’échantillon pour deux

pointes différentes

La méme étude a été realisée mais cette fois-ci pour une pointe de rayon 100um. La
courbe bleue dans la Figure I1-11 montre la variation de la valeur de capacité globale C¢q en
fonction de I’épaisseur de 1’échantillon pour un échantillon de permittivité 8,9.

Nous pouvons constater que la valeur de la capacité Ce¢q diminue avec I’augmentation de
I’épaisseur de I’échantillon Eecn, et qu’a partir de 4,6mm la valeur de Ceq peut étre considérée
comme stable (variation < 0,1%). Il apparait donc que le rayon de la pointe conditionne
I’épaisseur minimum de 1’échantillon a partir de laquelle nous pourrons considérer le milieu
cractérisé comme infini en épaisseur. Plus le rayon de la pointe augmente, plus le champ
électrique pénétre dans 1’échantillon d’ou 1’augmentation de 1’épaisseur de 1’échantillon
nécessaire pour qu’il soit considéré comme un milieu infini.

Pour un rayon de pointe Rpeine=100um, nous avons réalisé la meme étude mais nous
avons changeé la permittivité de 1’échantillon et nous I’avons fixée a g = 31 (permittivité des
échantillons E4000 disponibles dans le laboratoire).

La courbe en rouge dans la Figure 11-12 présente la variation de la valeur de la capacité

globale Ceq en fonction de 1’épaisseur de I’échantillon dans ces nouvelles conditions.
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Nous pouvons constater que la valeur de la capacité Ce¢q diminue avec I’augmentation de
I’épaisseur de 1’échantillon Eecn, et a partir de 4mm, la valeur de Cgq peut étre considérée
comme stable ( variation < 0,1%). Donc pour une pointe de 100um de rayon et pour un
échantillon de permittivité 31, une epaisseur de 4mm de I’échantillon peut étre considérée

comme un milieu infini.
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Figure 11-12: Variation de Ceq en fonction de 1’épaisseur de 1’échantillon pour deux

permittivités différente de 1’échantillon

La permittivité de I’échantillon influe aussi sur le volume du champ dans 1’échantillon.
Plus la permittivité de I’échantillon augmente plus le volume du champ dans 1’échantillon se
concentre dans une zone plus petite. Ce qui induit une diminution de 1’épaisseur de
I’échantillon nécessaire pour qu’il soit considéré comme un milieu infini. Par contre nous
pouvons constater que 1’effet du diamétre de la pointe est beaucoup plus important que celui
de la permittivité de I’échantillon sur la variation du volume du champ dans I’échantillon.

La Figure 11-13 montre les épaisseurs nécessaires des échantillons pour qu’il soient
considerés comme des milieux infinis en fonction du rayon de la pointe et pour différentes
permittivtés des échantillons. Nous pouvons observer pour les rayons des pointes étudiées et
les différentes permittivités des échantillons, la variation linéaire entre 1’épaisseur nécessaire
de I’échantillon et le rayon de la pointe et celle de 1’épaisseur nécessaire de 1’échantillon et sa

permittivité.
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Figure 11-13: Variation de I’épaisseur de 1’échantillon pour qu’il soit considéré comme

un milieu infini en fonction du rayon de la pointe et pour différentes permittivites

V.4.2. Etude__des__ dimensions__Jatérales__de__1¢échantillon __(résolution

Avant de déterminer les dimensions de surface nécessaires d’un échantillon pour qu’il
soit caractérisé par une technique de microscopie en champ proche (résolution quantitative),
nous devons préciser que la résolution quantitative est diférente de la résolution spatiale
qualitative de la pointe présentée dans le paragraphe V.3. Cette derniére peut étre définie
comme la taille du plus petit élément qui peut étre detecté sur un échantillon a contraste de
permittivité éleve [6]. Elle présente la zone ou 50% de 1’énergie électrique est stockée. La
résolution quantitative est définie quant a elle comme la taille d'une surface de telle sorte que
la réponse de la sonde ne dépende pas des caractéristiques du matériau en dehors de cette
surface.

L’étude sur la résolution qualitative est reprise ici pour déterminer les dimensions
latérales de 1’échantillon necessaires pour une caractérisation par la technique de microscopie
en champ proche. Dans un premier temps nous avons fixé la valeur de la permittivité de
I’échantillon a 8,9, et pour différents rayons de la pointe, nous avons calculé les valeurs du
champ électrique en fonction de la distance par rapport au point de contact entre la pointe et
I’échantillon. La précédente courbe en bleu dans la Figure 11-9 montre la variation de la valeur

du champ électrique en fonction du rayon Y par rapport au point de contact entre la pointe et
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I’échantillon, pour une pointe de rayon Rpeine=100pm: la valeur du champ E diminue avec
I’augmentation du rayon Y. A partir d’un rayon de 2,6mm, la valeur du champ E est inférieure
de 1% par rapport a la valeur maximale de celui-ci. Au-dela de ce rayon, le champ électrique
n’a plus qu’un effet négligeable sur la permittivité extraite de 1’échantillon diélectrique.

Nous pouvons déduire que pour une pointe de rayon 100um, un échantillon (g, = 8,9) de
surface plane de 21,5mm?’ est nécessaire pour une caractérisation quantitative. Pour un
échantillon de surface plus réduite, le champ sera sensible aux parois latérales de
I’échantillon, la caractérisation en sera entachée.

Ainsi, la forme et les caracteristiques physiques de 1’échantillon a 1I’éxtérieur de la zone
de 21,5mm? ne changent pas la réponse de la pointe. Par comparaison avec les techniques de
caractérisation a 2,45GHz, du chapitre 1 nous rappellons qu’elles nécessitent des échantillons
de grande surface. Par exemple, la technique en espace libre a 2,45GHz nécessite un
échantillon de 96102mm? [11] et la technique de la cavité cylindrique fendue nécessite un
échantillon de 40000mm? [12], [13].

La méme étude a été réalisée pour d’autres rayons de la pointe. A partir d’un rayon
2,5mm, 2,4mm et 2,3mm par rapport au point de contact entre la pointe et I’échantillon, la
valeur du champ est inférieure de 1% par rapport a la valeur maximale du champ pour les
pointes 80um, 60um et 40um respectivement, ce qui donne des surfaces planes minimales
necessaires d’échantillon respectivement de 19,5mm2, 18mm? et 16,6mm2.

La méme étude a été réalisée pour trois autres échantillons de permittivités 20, 30 et 40.
La Figure 11-14 montre la variation de la surface nécessaire de 1’échantillon (pour une
caractérisation quantitative) en fonction du rayon de la pointe pour les différentes
permittivités. Nous pouvons bien observer que la surface nécessaire de 1’échantillon augmente
avec 1’augmentation du rayon de la pointe. Mais cette surface dépend aussi de la pérmittvité
de I’échantillon, elle augmente avec la diminution de la permittivité. Cela peut s’éxpliquer par
la concentration du champ dans une zone plus petite avec I’augmentation de la permittivité de

I’échantillon.
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Figure 11-14: Variation de la surface nécessaire de 1’échantillon pour une caractérisation

quantitative en fonction du rayon de la pointe et pour différentes permittivités

Ces résultats nous permettent de constater que les dimensions latérales de 1’échantillon a
caractériser augmentent légérement avec 1’augmentation du rayon de la pointe et diminuent
aussi légérement avec I’augmentation de la permittivité de 1’échantillon. Dans ces conditions

d’étude, un rayon de 2,6mm de matériau est considéré comme suffisant.

V.5. Etude d’un échantillon avec une surface courbée

Les études réalisées dans le paragraphe précédent nous montrent que pour une pointe de
rayon 100pm nous avons besoin d'une surface plane de 21,5mm? pour une caractérisation
quantitative. Dans ce paragraphe nous réalisons une étude sur des échantillons ayant des

surfaces courbes de 21,5mm?.

4.6mm

v

Figure 11-15: Pointe en contact avec une surface courbée
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La Figure I1-15 montre la géométrie des échantillons étudiés. Le rayon de la pointe est
de 100um et le rayon de I’échantillon est de 2,6mm (E=Eax/100). La surface de 1’échantillon
est courbée, elle forme un arc ayant une extrémité fixe (point de contact pointe-échantillon) et
une deuxieme extrémité qui varie suivant le paramétre « d ». La valeur de "d" est nulle quand
la surface est plane et augmente avec la courbure de la surface. L'épaisseur de I’échantillon
Eech st de 4,6mm quand d est nul (milieu considéré infini pour une pointe de rayon 100um).

Les études ont été réalisées pour trois permittivités différentes 8,9, 20 et 30. Ces études
montrent que la capacité équivalente Cqq diminue progressivement avec 1’augmentation de
«d». Cela est di a la diminution de la quantité de matiere au-dessous de la pointe. En effet,
avec 1’augmentation de « d», le champ E dans I’échantillon se trouve dans un milieu
de permittivité effective (air+diélectrique) plus faible que celle de I’échantillon quand d=0
(surface plane), ce qui entraine la diminution de la valeur de la capacité Ceq.

Ces résultats montrent que dans une caractérisation quantitative des échantillons ayant
ce type de surface, la valeur de la permittivité calculée est inférieure a celle d’un échantillon

plat.

écart(%) * Plat €,=8,9
3 * Plat £=20
2,5 - X
X
2 4
1,5 -
1 4
0,5
0 T T T T T T J
0 100 200 300 4300 500 600 700
d(pm

Figure 11-16: Ecart en % entre la permittivité de 1’échantillon ayant une courbure « d »

et celle de I’échantillon plat

La Figure 11-16 montre I’écart en % entre la permittivité caractérisee de 1’échantillon
ayant une certaine courbure (selon d) et celle de 1’échantillon plat. Cet écart augmente avec
I’augmentation de « d ». Pour d=200um, cet écart est supérieur & 1% pour un échantillon de

permittivité 8,9, mais pour des échantillons de permittivité 20 et 30 cette écart est inférieur a
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1%. Cela peut s’expliquer par la concentration du champ E dans une zone plus faible
avec I’augmentation de la permittivité de 1’échantillon, ce qui diminue le rayonnement du
champ E dans I’air et par suite diminue 1’écart en question (les écarts sont calculés par
processus itératif en faisant varier la permittivit¢ de maniere a retrouver la variation de
capacité).

En conclusion, la forme de la surface (non plate) entraine des erreurs relativement
faibles sur la valeur de la permittivité déterminée par la microscopie en champ proche qui

peuvent étre estimées par notre modele numeérique.

VI. VALIDATION EXPERIMENTALE

Des mesures expérimentales ont été rélalisées afin de valider les résultats théoriques
obtenues par notre modeéle numérique. Pour ces mesures nous avons utilisé une sonde couplée
magnétiquement a un résonateur diélectrique. Dans cette partie de ce chapitre nous decrivons

la structure utilisée dans les mesures et nous présentons les résultats obtenus.

V1.1. Choix de la structure

Comme présenté dans la premiére partie du chapitre 1, le premier objectif de cette thése
est le développement d’une méthode de caractérisation non destructive des matériaux
diélectriques dans la bande ISM. Donc la structure de mesure doit étre capable d’effectuer des
mesures & 2,45GHz. Plusieurs structures basées sur des sondes ont été utilisées dans la
littérature pour effectuer des caractérisations qualitatives et quantitatives des échantillons
diélectriques (sonde couplée a un résonateur coaxial [8], sonde couplée a un résonateur
SIW [14], sonde planaire [15]). Jooyoung Kim [16] a utilisé une structue originale basée sur
une sonde couplée a un résonateur diélectrique cylindrique, ce qui entraine une augmentation
du facteur de qualité de la structure et par suite une augmentation de la sensibilité de la
sonde.Comme la plupart des aticles publiés sur cette technique, Jooyoung a réalisé des
cartographies qualitatives des échantillons contenant des couches minces en cuivre et en or.

La caractérisation des matériaux nécessite 1’utilisation de structures avec une grande
sensibilité pour détecter la moindre variation des propriétés diélectriques de I’échantillon, la
sensibilité étant reliee a une variation fréquentielle élevée entre la présence d’un échantillon et
a vide. Ainsi, pour mesurer avec precision la permittivité et la tangente de pertes de

I’échanillon dielectrique, la structure doit avoir un facteur de qualité elevé.
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Pour toutes ces raisons nous avons décidé d’utiliser une structure basée sur une sonde
couplée a un résonateur dielectrique cylindrique, pricipalement motivé par la sensibilité

elevée qui peut étre obtenue par ce type de sonde.

VI1.2. Les cavités résonantes

Le résonateur est I’élément qui fixe la fréquence d’oscillation dans des limites tres
étroites. Ses performances dépendent en grande partie des propriétés du résonateur (facteur de
Surtension Qo, sensibilité a la température, etc). En électronique, nous pouvons utiliser des

résonateurs réalises en éléments discrets, comme un circuit LC par exemple.

. . , . 1 e
Ce circuit entre en résonance pour une frequence fo = —— A cette fréquence,

I’énergie électrique stockée dans le condensateur C est égale a 1’énergie magnétique stockée

dans I’inductance L. En tenant compte des pertes dans le résonateur, nous avons recourt a des

modeles de type R, L, C pour I’analyse des circuits, R modélisant ces pertes, avec Q, = Lz:f 3

R

Figure I11-17: Schéma équivalent d’un résonateur incluant les pertes

Pour la suite, nous nous concentrerons sur des résonateurs volumiques cylindriques. Ce
type de résonateurs a été choisi pour les facteurs de qualité élevés accessibles (plusieurs
milliers).

La fréquence de la résonance dans une cavité cylindrique est définie par:

2

1 1 pTT
—_ 2 —
Um,n,p - o '_S‘u ka,n + ( 1 ) (H 23)
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avec

et € : permittivité dielectrique ;
M : perméabilité magnétique ;
p : nombre longitudinal caractérisant le nombre de demi-périodes selon z ;
avec xm,n et x,, qui sont les zéros de la fonction de Bessel j'(x) et j(x) respectivement et
a le rayon de la cavité.

Pour les modes transverses electriques TE,,,,,, la fréquence de résonance est :

1 1 XL\ /pIN2
=—— — 1. 24
VTEmnp 2n\/£y\/( a ) * ( 1) ( )

Pour les modes transverses magnétiques TM,,,,,, la fréquence de résonance et :

2 2

U My = %% j (%) + (an) (I1. 25)

avec :
m — nombre azimutal caractérisant le nombre de périodes des champs purement transverses (E
pour les modes TE et H pour les modes TM) ; m > 0.
n —nombre radial caractérisant le nombre de demi-périodes ; n> 1.
p — nombre longitudinal caractérisant le nombre de demi-périodes selon z ;
Pour les modes TE : p > 1 et pour les modes TM : p > 0.

Le mode fondamental d’une cavité cylindrique est soit le mode TMyio, SOit le mode
TEo1;. La Figure 11-18.a, b, ¢, d montre le champ électrique et magnétique de ces modes (la

caractérisation des échantillons est basé sur la perturbation de ces modes).
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(c) (d)

Figure 11-18 : (a) Distribution du champ électrique du mode TEg;; dans une cavité

cylindrique, (b) Distribution du champ magnétique du mode TEg;; dans une cavité
cylindrique, (c) Distribution du champ électrique du mode TMy1o dans une cavité cylindrique,

(d) Distribution du champ magnétique du mode TMy;; dans une cavité cylindrique

V1.3. Caractérisation des résonateurs

Dans ce paragraphe nous allons présenter les paramétres permettant de mesurer les

performances d’un résonateur a partir de sa réponse €lectrique.

pertes d'insertion

dB (S21)

I]lllll]lll]lllllll

Fc
T T T T
I I 10 I ' 10.5

Fréquence (GHz)

-40 T

©,
o

Figure 11-19: Pertes d’insertion d’un résonateur
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C’est le niveau de pertes mesuré a la résonance en transmission correspondant a

I’atténuation du paramétre Sy; a la fréquence de résonance (Figure 11-19).

Le coefficient de qualité en charge, défini a la fréquence de résonance, est un indice
sans dimension permettant de quantifier la sélectivité d’un résonateur. Plus ce coefficient est
important, meilleure sera la sélectivite. Il est calculé a partir de la réponse électrique en

transmission |S,,| comme suit :

Fo
Qch = E_F (11.26)

FZ_

ou les fréquences F; et F, correspondent a la bande passante prise a -3dB et F, est la
fréquence de résonance, ¢’est-a-dire la fréquence pour laquelle le niveau de pertes est minimal
(Figure 11-20).

(=]

/ -\\Bp a-3 dBdu max
\-\.

Fc
'F1 qgF2! ' 105

dB (S21)

llllll.lllllllllllll

A
=)

©
n

Fréquence (GHz)

Figure 11-20: Coefficient de qualité en charge d’un résonateur

Le calcul du coefficient de qualité en charge permet seulement de juger de la sélectivité
d’un résonateur et de son dispositif d’alimentation. Cependant, il n’est pas suffisant pour juger
les performances globales intrinséques du résonateur car il prend en compte I’ensemble des
pertes du dispositif et notamment celles liées aux couplages. Pour avoir un seul et unique
indice qui permet de juger les performances électriques intrinséques d’un résonateur, nous

utilisons la notion de coefficient de qualité a vide.

Le coefficient de qualité a vide est une grandeur sans dimension qui résume les

performances électriques intrinséques d’un résonateur. Typiquement, plus Q, est éleve, plus
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les pertes d’insertion seront faibles et/ou meilleur sera le niveau de réjection. Le facteur de

qualité est défini de la maniere suivante :

énergie moyenne stockée

= I1.27
Qo = @ énergie dissipée par période ( )

Ou Q, est le coefficient de qualité a vide et @, est la pulsation de resonance.
L’exploitation de cette expression théorique est difficile, aussi, nous allons utiliser une
méthode permettant d’obtenir le coefficient de qualité a vide a partir du niveau des pertes
d’insertion et du coefficient de qualité en charge.

Pour cela, intéressons-nous a la maniére dont un résonateur est alimenté,

L _ + ! (11. 28)
Qch Qext 0 .

ou Q. est le coefficient de qualité en charge. Q.. est le coefficient de qualité externe,
il modélise les pertes liees au systeme d’excitation du résonateur. Ici, on considére que les
couplages entrée et sortie sont identiques. Q, peut étre obtenu par 1’expression suivante :

— Qch
1 — [S21 (Fo)
Les mesures de facteur de qualité sont réalisees avec des faibles couplages (S21 <

Qo (11.29)

-30dB) pour réduire fortement I’influence des systémes d’excitation sur la résonance.

V1.4. Les résonateurs diélectriques

Les résonateurs diélectriques sont des pastilles céramiques polycristallines ou
monocristallines nues ou métallisées, utilisées comme circuits résonants de base pour la
réalisation de filtres et oscillateurs aux hyperfréquences.

Le terme résonateur diélectrique est apparu en 1939 lorsque Richtmyer a montré que
des objets diélectriques non métallisés pouvaient fonctionner en tant qu’éléments résonants
aux hyperfréquences [17]. Plus tard, en 1953, Schlike a rapporté I’existence de matériaux de
permittivité e supérieure a 1000 [18]. Au début des années soixante, Okaya et Barash ont
décrit la distribution et la propagation des modes d’ondes (TEyy, et TMyy,) dans un corps

diélectrique, et la composition des résonateurs [19], [20].
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Dans les premicres configurations, les guides d’ondes représentaient des tubes
rectangulaires de section 35mm x 15mm, et les résonateurs étaient des cavités volumineuses
et dont le volume dépendait de la fréquence a stabiliser. Ces dimensions étaient donc
relativement grandes. Avec le développement du domaine des télécommunications et la
miniaturisation des composants en microélectronique, les guides d’ondes classiques ont été
remplacés par des bandes métalliques étroites (micro-ruban), et les résonateurs volumineux
par des pastilles diélectriques de faibles dimensions.

Les résonateurs diélectriques (RD) sont logés dans des boitiers métalliques, différentes
voies de propagation de 1’onde peuvent étre envisagées, mais celles qui concentrent 1’énergie
dans le volume du résonateur sont privilégiées.

Les RD se présentent traditionnellement plusieurs formes géometriques (cylindre, cube.
Un résonateur diélectrique se comporte comme un circuit oscillant RLC, selon le schéma

équivalent préalablement représenté sur la Figure 11-17 qui est ici tout aussi valide.

V1.5. Etude électromagnétique de la structure

Apres une breve présentation sur les cavités cylindriques résonantes et les résonateurs
dielectriques dans les paragraphes précedents, nous décrivons dans ce paragraphe notre

structure de mesure.

Résonateur
diélectrique
7 \ Cavité en
cuivre
r Support
0 en
Téflon

Figure 11-21: Structure 3D en oscillation libre

Notre structure est basée sur la perturbation de résonance d’un résonateur di¢lectrique
par un échantillon placé devant la sonde. Pour fixer notre caractérisation autour de 2,45GHz,
nous nous appuirons sur un RD de forte permittivité afin d’obttenir un systéme relativement

compact. Dans ce but un résonateur diélectrique fabriqué par TEMEX CERAMICS de
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permittivité 78 et de tangente de pertes 3,27.10™ a été utilisé. Une simulation en oscillation
libre a été réalisée sur HFSS pour déterminer la fréquence de résonance du mode fondamental
(HFSS un logiciel commercialisé par la société Ansoft et basé sur la méthode des éléments
finis (MEF) appliquée dans le domaine fréquentiel pour résoudre les équations de Maxwell).
Le résonateur diélectrique est déposé sur un support en téflon de hauteur 13mm et de rayon
20,9mm. Le resonateur et le support sont placés dans une cavité en laiton de hauteur 30mm et
de rayon 20,9mm comme le montre la Figure 11-21.

La simulation montre que le mode fondamental du résonateur TEq;5 résonne a 2,406
GHz avec un facteur de qualité a vide Qo=3000. Donc ce type de résonateur nous permet
d’avoir une résonance dans la bande ISM comme souhaité et par suite nous permet de réaliser
nos mesures dans cette bande. La Figure 11-22.a, b montre le module du champ électrique et
les lignes de champ électrique du mode TE;5 confiné dans le résonateur diélectrique.

Aprés le choix du résonateur dielectrique, la deuxiéme étape consiste a coupler ce
dernier avec une sonde qui entraine la perturbation du mode de résonance du résonateur
diélectrique une fois un échantillon placé devant la sonde.

Un céble coaxial semi-rigide de diametre externe de 2,2mm est dénudé sur ses deux
extrémités. La premiere extrémité joue le role de la sonde avec une pointe de rayon 60um
réalisée par attaque chimique et la deuxiéme prend la forme d’une boucle de couplage
magnétique de diamétre égale au diametre du résonateur diélectrique posé juste au-dessus de

ce dernier. Cette boucle sert a perturber la résonance du mode TEqgs.

Figure 11-22: (a) Isovaleurs du module du champ électrique —vue au-dessus, (b) Lignes

du champ électrique — vue au-dessus
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Le systeme d’éxcitation classique du mode TEgis d’un résonateur diélectrique
cylindrique est constitué de deux boucles magnétiques disposées horizontalement ( paralléle
au plan r,6 du résonateur ) pour exciter les composant H, du mode TEq;s.

La structure compléte qui contient le résonteur diélectrique, la boucle magnétique, la
sonde et le systéme d’excitation comme le montre la Figure 11-23.a, b, sont simulés sur HFSS

en oscillations forcées afin de determiner la fréquence de résonance du mode TEg;s.

< Systéme
d’excitation

Boucle
magnetique

Résonateur
diélectrique

Entrée Sortie
7 Pointe
r
10mm 0 §; 0

Figure 11-23: (a) Structure compléte 3D, (b) Vue de dessus

dB(S(2,1))
=T .. Avide

-36=— ’

ST T T T T T T T 1
2.444 2446 2.448 2.450 2.452 2.454 2.456 2.458 2.460 2.462 2.464

Freq (GHz)

Figure 11-24: Simulation du coefficient de transmission S,;(dB) de la structure complete

La Figure 11-24 montre le coefficient de transmission S,; en dB de la structure compléte:

la fréquence de résonance du mode TEg;s est a 2,453GHz. Par comparaison avec la fréquence

89



CHAPITRE Il : MICROSCOPIE EN CHAMP PROCHE : DEVELOPEMENT OUTIL
NUMERIQUE ET VALIDATION EXPERIMENTALE

de résonance de ce mode en oscillations libres du résonateur seul, on observe un décalage de
50MHz, di fortement a la perturbation du mode par la présence de la boucle de couplage et la
sonde. Etant dans la bande ISM, nous considérons cette configuration comme tout a fait
satisfaisante.

Le niveau de Sy; est de -35dB : ce faible couplage est choisi pour faciliter le calcul du
facteur de qualité a vide Qg qui est de I’ordre de 800 en limitant I’influence de |S;1| dans le
calcul (pour des faibles couplages |S;1| < -30dB la valeur de |S,;(Fy)| tend vers zéro d’ou
Qch=Qo). Cette diminution de la valeur du facteur de qualité du résonateur dielectrique est due
aussi aux pertes ramenées par la boucle, le cable coxial et la pointe sur le résonateur
dielectrique. Une etude est réalisée dans le chapitre 3 sur le positionnement de la boucle pour

obtenir un facteur de qualité plus eleve.

V1.6. Réalisation de la structure

Apreés I’étude electromagnétique sous HFESS, la cavité en laiton et le support en Teflon
ont été fabriqués a I’atelier mécanique d’XLIM. Le résonateur diélectrigue comme déja
présenté est un résonateur commercial fabriqgué par TEMEX CERAMICS. Pour le systeme
d’excitation nous avons réalisé des sondes magnétiques a partir de cables semi-rigides de

diametre 2,2mm connectés a des connecteurs de type SMA (50Q).

Figure 11-25: Structure finale réalisee

Pour la partie sonde et boucle magnétique, nous avons aussi utilisé des cables semi-
rigides dénudés aux deux extremités. Dans la premiere extremité nous avons bouclé I’ame
centrale du céble avec la masse pour obtenir une boucle magnétique et pour la deuxiéme

extremité nous avons denude 2mm du céble pour réaliser une pointe. Cette derniere est
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réalisée en utilisant une solution de 60% d’acide nitrique et de 40% d’eau. Pour obtenir une
pointe de rayon 60um, 1’ame centrale du cable semi-rigide dénudé doit rester 3min dans la

solution avec une agitation. La structure finale est présentée dans la Figure 11-25.

dB(S(2,1)

-3 4

-36=—

—— Mesuré
38—

~40—

_40—]

- = =Simulé

44—

46—

-52 T T T T T T T T T T

|
2444 2446 2448 2450 2452 2.454 2456 2458 2460 2462 2.464

Freq (GH2)

Figure 11-26: Comparaison du coefficient de transmission S21(dB) mesuré et simulé de

la structure compléte

Une premiere mesure de la structure fabriquée a été réalisée en utilisant un analyseur de
réseau vectoriel HP8720C. La Figure 11-26 montre le coefficient de transmission Sy; mesuré
en dB. La fréquence de résonance du mode TEq;s est 2,453GHz, le niveau de Sy; est de -35
dB et le facteur de qualité a vide Qp est de ’ordre de 800. Ces résultats sont tout a fait en

accord avec les simulations.

V1.7. Banc de mesure

Dans ce paragraphe nous présentons le banc de mesure utilisé pour réaliser toutes nos
mesures dans la partie caractérisation de ce mémoire de thése.

Notre banc de mesure est présenté dans la Figure 11-27. 1l est constitué d'un analyseur de
réseau vectoriel HP 8720C, d’un contrdleur de commande MM4005 connecté & un ordinateur
pour le déplacement micrométrique de I'échantillon et de la sonde, au moyen de trois platines
de déplacement: deux pour commander le déplacement de 1'échantillon sur ’axe XY et le
troisieme pour controler le déplacement de la sonde sur I'axe Z. Le pas de déplacement est de

1pum.
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| 'Ordinateur

LN

Controleur
MM4005
Platinede 7
déplacement

Figure 11-27: Banc de mesure
Comme déja présenté dans le paragraphe V.2, la présence d’un gap d’air entre la pointe

et I’échantillon entraine des erreurs supplémentaires sur les mesures, d’ou I’intérét de trouver

une methode capable de bien contrdler la distance entre la pointe et I’échantillon.

Sonde

Multimétre

Couche de chrome
—_—
«— Substrat AL20s

<— Echantillon

Platine de mouvement

Figure 11-28: Contrdle par courant

Dans notre systeme de mesure nous utilisons une technique de contrle de la distance
sonde échantillon basée sur le contrdle par courant. La premiére étape consiste a utiliser un
substrat Al,O3 (surface = 4mm?, épaisseur = 0,4mm) avec une couche de chrome d’épaisseur

de 100nm sur sa surface supérieure. Le substrat est déposé sur 1’échantillon a mesurer,
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ensuite, un multimetre est connecté entre la pointe de la sonde coaxiale et la couche de
chrome comme le montre la Figure 11-28.

La sonde se déplace dans la direction (descendante) de I'échantillon avec un pas de 1um
jusqu'a ce qu'un court-circuit se produise, ce qui signifie qu'il y a eu un contact entre la sonde
et la couche de chrome. A ce moment, I'écart entre la pointe et I'échantillon a caractériser est
connu pour étre de 400um (épaisseur de substrat d’Al,O3). Ensuite, nous enlevons la pointe,
I'échantillon se déplace selon I'axe X et Y et la sonde redescend d'environ 400um pour étre
juste en contact avec I'échantillon. Le mouvement de la pointe, sur les derniers microns est

contréle par une surveillance de la variation de fréquence de résonance.

dB(S(2,1)) —— Avide
-35
— En présence du FERRO
A6M

En présence d’Alumine

T T T 1T T 1T T 1T T T T T T T T 7T "1
2444 2446 2.448 2.450 2452 2454 2456 2.458 2460 2.462 2.464

Freq(GHz)

Figure 11-29: Coefficient de transmission S;; mesuré du résonateur diélectrique sans
échantillon et avec un échantillon de FERRO A6M et d’Alumine

Des mesures ont été réalisées pour observer I’effet de la présence d’un échantillon
diélectrique en contact avec la sonde. Pour cette mesure nous avons utilisé deux échantillons
de méme ordre d’épaisseur (800pum): une Alumine de permittivité 9,7 a 10GHz et un substrat
de FERRO A6M de permittivité 5,6 a 10GHz. La courbe rouge dans la Figure 11-29 montre la
fréquence de résonance du résonateur en absence d’un échantillon en contact avec la pointe.
Une fois I’échantillon de Ferro A6M placé en contact avec la pointe, la fréquence de
résonance du résonateur se décale de 4MHz. Ce décalage est di au changement de
I’impédance d’entrée de la pointe ramenée au resonateur, ce qui entraine une perturbation de

la fréquence de résonance du dispositif. Par contre pour un échantillon d’Alumine le décalage
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fréquentiel est de 7MHz. Donc plus la permittivité de I’échantillon augmente, plus le décalage
fréquentiel du résonateur augmente comme attendu. Ces résultats valident le bon

fonctionement de notre stucture.

V1.8. Dimensions physigues nécessaires de I’échantillon a caractériser

Comme déja presenté dans le paragraphe V.4 de ce chapitre, pour une caractérisation
quantitative des échantillons diélectriques C. GAO a imposé une condition sur 1’épaisseur des
¢échantillons a caractériser, en indiquant qu’ils doivent étre considérés comme des milieux
infinis. Cependant aucune valeur numerique ou de régle précise ne sont données pour
I’épaisseur minimale a considérer. Nous avons déemontré par notre modele électrostatique que
I’épaisseur de 1’échantillon nécessaire pour qu’il soit considéré comme un milieu infini
dépend du rayon de la pointe utilisée dans les mesures et de la permittivité de 1’échantillon.
Pour les dimensions latérales, une méme démonstration a été effectuée par la surface
minimum que 1’échantillon doit présenter.

Dans cette partie, nous avons realisé différentes mesures dans le but de valider les
résultats obtenus par notre modele électrostatique.

VI1.8.1. Mesure__de _1’épaisseur__des__échantillons _ nécessaire _ pour__la

Pour ces mesures nous avons réalisé deux pointes de rayon 60pum=5um et 100pum+5um
ayant une forme similaire a celle étudiée dans notre modele électrostatique. Dans une
premiere mesure nous avons utilisé des échantillons d’Alumine d’épaisseur 0,5mm et de
permittivité 8,9 a 10GHz.

La procédure de mesure est présentée dans la Figure 11-30. Elle consiste a déposer dans
un premier temps un premier échantillon d’Alumine sur un plan de masse, puis nous
déplacons la sonde dans la direction (descendant) de I'échantillon jusqu’a ce que la pointe soit
en contact avec 1’échantillon. Nous mesurons le décalage frequentiel du résonateur, ensuite,
nous enlévons la pointe, nous déposons un deuxieme échantillon, et le méme processus est

renouvelé.
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ARV

Echanzillon 1

Plan de
Echantillon n Masse

Figure 11-30: Procédure de mesure

Nous recommencons cette procédure jusqu’au moment ou le décalage fréquentiel se
stabilise et que 1’ajout de nouveaux échantillons n’entraine plus une variation en fréquence.
Cette saturation signifie que 1’épaisseur de 1’échantillon sous-test peut étre considérée comme
un milieu infini, c.a.d les nouveaux échantillons déposés ne sont plus vus par le champ
¢lectrique de la pointe et n’affectent plus la fréquence de résonance du résonateur. La méme
procédure est réalisée pour les deux pointes de rayons 60um et 100um .

La courbe en rouge dans la Figure 11-31 montre la variation du decalage fréquentiel
normalisé en fonction de 1’épaisseur de 1’échantillon, pour une pointe de rayon 60um. La
courbe montre une diminution du décalage fréquenciel normalisé en fonction de
I’augmentation de 1’épaisseur de 1’échantillon. Cette diminution se stabilise en déposant le
5™ échantillon d’Alumine, c.a.d aprés une épaisseur totale d’échantillons de 2,5mm. Aprés
cette épaisseur, I’ajout de nouveaux échantillons n’a plus d’effet sur la fréquence de
résonance du résonateur diélectrique. Cela signifie que le champ électrique de la sonde qui
pénetre dans les échantillons ne dépasse pas 1’épaisseur 2,5mm et tous les échantillons situés
au-dessous de cette épaisseur ne sont pas vus par le champ électrique de la pointe de rayon
60um. Dans cette configuration un échantillon d’Alumine de 2,5mm d’épaisseur peut étre

considérée comme un milieu infini pour cette pointe et un échantillon de permittivité 8,9.
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AF/F *¥10°3 AF/F *10°3
1,8 r 0,64
Rpointe:6oum
L7 - 0,62
16 - Rpointe=100pm
- 0,6
1,5 -
14 - - 0,58
13 4 - 0,56
1,2 -
0,54
1,1 -
1 - - 0,52
0,9 T T T T Y T T T T T 0,5

0 0,5 1 1,5 2 2,5 3 3,5 4 4,5 5 5,5 6
épaisseur (mm)

Figure 11-31: Variation du décalage fréquentiel en fonction de 1’épaisseur de

I’échantillon pour deux pointes de rayons différents

La dispertion des mesures pour un méme point représentée par une barre d’erreur
provient de plusieurs facteurs: probléeme de contact pointe-échantillon, forme de la pointe qui
peut varier durant les mesures (écrasement de partie sphérique) et incertitude de mesure de
I’analyseur de reseau...

La courbe en bleu dans la Figure 11-31 montre la variation du décalage fréquentiel
normalisé en fonction de 1’épaisseur de 1’échantillon, pour une pointe de rayon 100um. La
courbe montre une diminution du décalage fréquenciel normalisé en fonction de
I’augmentation de 1’épaisseur de 1’échantillon. Cette diminution se stabilise en déposant le
9™ &chantillon d’Alumine c.a.d aprés une épaisseur totale des échantillons de 4,5mm.

Ces deux ¢tudes expérimentales nous montrent donc que I’épaisseur nécessaire de
I’échantillon pour qu’il soit considéré comme un milieu infini dépend bien du rayon de la
pointe. Plus on augemente le rayon de la pointe, plus 1’épaisseur de 1’échantillon nécessaire
pour qu’il soit considéré comme un milieu infini augmente. On note que les résultats
d’épaisseurs des échantillons obtenus par les mesures pour les deux pointes sont tout a fait en
accord avec les résultats de notre modeéle électrostatique. Le Tableau | montre une
comparaison entre les resutats théoriques et experimentaux. 1l est a preciser, en complément,

que le test expérimental s’est borné ici a des valeurs d’épaisseurs multiples de 500um.
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Rayon de la pointe Epaisseur de 1’échantillon (mm)
Modéle électrostatique Mesure expérimentale

60pum 2,7 2,5

100pm 4,6 45

Tableau I: Comparaison des résultats du modéle électrostatique et les mesures

expérimentales

Une deuxieme mesure a été réalisée en utilisant une pointe de rayon 100um et des
échantillons E4000 fabriqués par TEMEX CERAMIC de permittivité =31 a 10 GHz. La
courbe en rouge dans la Figure 11-32 montre la variation du décalage fréquentiel normalisé en
fonction de 1’épaisseur de 1’échantillon. La courbe montre une diminution du décalage
fréquenciel normalisé en fonction de 1’épaisseur de 1’échantillon qui se stabilise pour une
épaisseur d’échantillons de 4mm. Une comparaison est faite sur la Figure 11-32 avec la

configuration pointe 200um/Alumine testée précédement.

AF/F *10°3 AF/F *10°3
1,7 1 - 2,45
=31
1,6 1 I
£=8,9 2,4
1,5 1
Rpointez:l-oop-rn 2,35
14 1
L 2,3
1,3 1
L 2,25
1,2 1
11 : L 2,2
= |
1 4 1 J- " 2,15
0,9 r r r YV __ r 2,1
0 1 2 3 4 5 6 7

épaisseur (mm)
Figure 11-32: Variation du décalage fréquentiel en fonction de 1’épaisseur de

I’échantillon pour deux échantillons de permittivités différentes

D’apres ces deux résultats, nous pouvons déduire que la permittivité de 1’échantillon
influe aussi sur le volume du champ dans 1’échantillon. Celui-Ci Se concentre dans une zone

plus petite avec 1’augmentation de la permittivit¢é de [’échantillon. Ce qui induit une
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diminution de 1’épaisseur d’échantillon nécessaire pour qu’il soit considéré comme un milieu
infini. Par contre, on peut constater que 1’effet du diamétre de la pointe est beaucoup plus
important que celui de la permittivité de 1’échantillon sur la variation de volume de champ
dans 1’échantillon. On note que les résultats des épaisseurs des échantillons obtenus par les
mesures pour les deux permittivités differentes sont tout également en accord avec les
résultats obtenus par notre modéle électrostatique, confirmant la validité du modele

electrostatique.

Permittivité relative Epaisseur de I’échantillon (mm)
Modeéle électrostatique Mesure expérimentale
31 4 4
8,9 4,6 4,5

Tableau I1: Comparaison des résultats obtenus par le modele électrostatique et les

mesures expérimentales pour une pointe de rayon 100pum

Le Tableau Il montre une comparaison entre les resutats théoriques et expérimentaux,

confirmont la validité du modéle electrostatique.

Dans ce paragraphe nous avons réalisé des mesures de la surface nécessaire d’un
¢chantillon pour qu’il soit caractérisé quantitativement par la microscopie en champ proche.
Par contre, les études électrostatiques montrent que ces surfaces sont assez proches pour les
deux rayons des pointes 60pm et 100um (écart seulment de 3,5mm?), cette difference ne peut
pas étre déterminée facilement par des mesures experimentales du fait des difficultés
d’obtention d’échantillons dont la différence de surface est de I’ordre de 3mm?®.

Pour cette étude nous avons réalisé une pointe de rayon 100um et nous avons préparé
des échantillons d’Alumine de permittivit¢ 8,9 et de différentes dimensions. Le modele
électrostatique prédit qu’il faut au moins un échantillon de surface > 21,5mm? dans une telle
configuration. Par contre les dimensions de ces échantillons sont légérement differentes de
celles étudiées avec notre modele, du fait de la difficulté de decouper les échantillons avec

une bordure nette (découpage par laser), mais cette étude nous permet d’avoir une idée sur
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I’ordre de grandeur de la surface nécessaire d’un échantillon pour qu’il soit caractérisé
quantitativement par la microscopie en champ proche.

Cing échantillons d’Alumine de méme épaisseur 0,5mm ont été préparés, avec des
dimensions surfaciques différentes: 1500mm? 625mm?, 64mm? 25mm’ et 9mm?’. La
proceédure de mesure consiste a mesurer le décalage fréquentiel du resonateur une fois qu’un
de ces échantillons est en contact avec la pointe. Le Tableau Il montre les décalages
fréquentiels obtenus pour chaque échantillon.

Pour des échantillons de dimension surfacique entre 25mm? et 1500mm?, le décalage
fréquentiel est de l’ordre de 7MHz. Par contre pour 1’échantillon de 9mm? le décalage
fréquentiel et de 5SMHz. Comme les échantillons ont la méme permittivité 8,9 et les mémes
épaisseurs 0,5mm, le changement du décalage fréquentiel entre les échantillons est dd, soit
aux défauts de contact ou de positionement de la pointe sur les éhantillons, soit a la difference
des dimensions surfaciques entre les échantillons. Cependant, les erreurs causées par le
contact pointe-échantillon entrainent une incertitude entre 2% et 5% sur la valeur de la
fréquence de résonance, donc les faibles variations en fréquence de résonance entre les
échantillons de dimensions surfaciques entre 25mm? et 1500mm? sont dues aux erreur de
contact pointe-echantillon. Par contre la forte variation en décalage fréquentiel de
I’échantillon de surface 9mm? par rapport aux autres échantillons (~30% de variation de la

valeur de la fréquence de résonance) semble due principalement a la surface de 1’échantillon.

Surface (mm?) AF(MHz)=incertitude positionnement
1500 7TMHz+0,2MHz
625 6,8MH=x0,2MHz
64 7,1MHz+0,2MHz
25 6,9MHz+0,2MHz
9 5MHz+0,2MHz

Tableau I11: Décalage fréquentiel mesuré pour différentes dimensions surfaciques
La distribution latérale du champ électrique est confinée a I’intérieur des échantillons

diélectriques qui ont des surfaces entre 25mm? et 1500mm?, ce qui explique les décalages

fréquentiels identiques obtenus. Pour ’échantillon de 9mm?, le champ électrique latéral non

99




CHAPITRE Il : MICROSCOPIE EN CHAMP PROCHE : DEVELOPEMENT OUTIL
NUMERIQUE ET VALIDATION EXPERIMENTALE

nul sur les faces latérales de 1’échantillon entraine vraisemblablement une dimunition du

décalage fréquentiel due aux conditions limites dielectrique/air vues par le champ électrique.

Par comparaison avec les autres méthodes de caractérisation dans la bande ISM qui ont
besoin d’échantillons de surfaces minimales de 40000mm?, cette technique nous permet de
caractériser des échantillons de surface beaucoup plus petite. Nous pouvons déduire des
mesures réalisées que I’échantillon a caractériser doit avoir au moins une surface de 25mm?.
La comparaison avec les résultats théoriques obtenus par notre modele électrostatique sont en

bon accord, notre modéle prédisant une surface minimum de 25mm?.

VII. CONCLUSION

Dans ce deuxiéme chapitre nous avons présenté dans un premier temps un modeéle
numérique basé sur le calcul électrostatique pour comprendre 1’impact des différents
parametres physiques (taille, permittivité) de la sonde et de 1’échantillon. Ce mode¢le est congu
a I’aide d’un logiciel développé dans notre laboratoire et basé sur la méthode des elements
finis. Le parametre calculé par ce modele est la valeur de la capacité Ceq, cette valeur dépend
de différents parametres parmi lesquels nous sommes intéressés par ceux reliés a I’interaction
pointe-échantillon.

Des ¢études paramétriques ont été réalisées a I’aide de ce modéle pour comprendre les
effets des différents parametres de la sonde et de I’échantillon sur la caractérisation
quantitative et qualitative.

Dans une premiére étude nous avons démontré 1’effet non linéaire de la variation de la
valeur de la permittivité sur la valeur de capacité équivalente Cqq donné par le modele
electrostatique du systeme de mesure par sonde. Cet effet est d0 a la forme géométrique de la
pointe. Les résultats obtenus sont compares a ceux obtenus par C. GAO quant a I’effet de la
permittivité des matériaux sur le décalage fréquentiel et nous avons observé le méme
comportement non linéaire prédit par les équations.

La deuxieme étude a montré qu’un gap d’air entre la pointe et 1’échantillon entraine une
diminution de la valeur de Cg. Ce résultat montre 1’importance du positionnement de la
pointe et les incertitudes que peut ramener un mauvais positionnement. En particulier, le
calcul de Ceq quand la sonde est en contact ou & 1um de 1’échantillon, montre une différence
de 2,5% sur Ceq.
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Une troisiéme étude a été réalisée pour comprendre 1’effet de la variation du rayon de la
pointe. L’étude nous montre que 1’augmentation du rayon de la pointe entraine une
diminution de la résolution qualitative. Cette derniére par exemple est de 250um pour une
pointe de rayon 100um, et de 100um pour une pointe de rayon 60um.

Une quatriéme etude a été réalisée sur I’épaisseur de I’échantillon nécessaire pour qu’il
soit considéré comme un milieu infini. Cette étude nous montre que cette épaisseur dépend du
rayon de la pointe : plus on augmente le rayon de la pointe, plus nous avons besoin d’un
¢chantillon epais pour qu’il soit considéré comme un milieu infini. La connaissance de cette
¢paisseur est trés importante dans la caractérisation quantitative des échantillons a I’aide du
modele analytique de C. GAO. A noter que la permittivité de 1’échantillon joue un role moins
important sur ce paramétre d’épaisseur mais pourtant présent : les plus fortes permittivités
nécessitent des épaisseurs moindres pour que 1’échantillon soit considéré d’épaisseur infinie.

Une cinquiéme étude a été réalisée sur les dimensions latérales nécessaires de
I’échantillon a caracteriser. Les résultats montrent que les dimensions latérales de
I’échantillon nécessaires pour considerer que ses bords ne viennent pas perturber la
caractérisation augmentent faiblement avec le rayon de la pointe.

Les résultats théoriques obtenus par notre modele nous aident a comprendre les effets
d’interaction entre la pointe et 1’échantillon. Ceci nous permet de contrdler les différents
parameétres et éléments qui constituent notre banc de mesure pour bien comprendre et
intrepréter physiquement les résultat obtenus et surtout définir les conditions idéales de
caractérisation.

Dans la derniére partie de ce chapitre nous avons présenté la conception et la réalisation
de la structure utilisée dans les mesures. Celle-ci est basée sur la perturbation d’un résonateur
diélectrique par une boucle magnétique une fois un échantillon déposé devant la sonde reliée
a cette boucle. Des mesures éxpérimentales ont été réalisées afin de valider les résultats
obtenus par notre modéle électrostatique. Les résultats concernant les épaisseurs nécessaires
des échantillons pour qu’ils soient considérés comme milieux infinis, ainsi que les dimensions
latérales nécessaires pour la caractérisation sont tout a fait en accord avec les resultats obtenus

par notre modele électrostatique.
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. INTRODUCTION

La connaissance précise des propriétés diélectriques des matériaux est extrémement
importante, d’une part parce qu’elles font partie de I’ensemble de connaissances des
propriétés spécifiques de la matiere, et d’autre part parce qu’elles doivent étre maitrisées dans
la perspective d’application. Comme la valeur des parametres électromagnétiques dépend
fortement de la fréquence de mesure qui est déterminée par le domaine d’application, il est
nécessaire de développer des méthodes de caractérisation capables de caractériser les
matériaux a la fréquence désirée.

Les nombreuses et diverses applications qui sont apparues dans les derniéres années
dans la bande de fréquence autour de 2,45GHz (bande ISM) exigent le développement des
méthodes de caractérisation capables de caractériser les différents matériaux a cette
fréquence.

Dans le premier chapitre nous avons présenté de maniére non exhaustive les avantages
et les inconvénients des méthodes existantes pour la caractérisation des matériaux dans la
bande ISM. Parmi ces méthodes nous avons sélectionné la technique de la microscopie
microonde en champ proche pour ses différents avantages par rapport aux autres techniques.
En revanche, cette technique souffre de nombreux problémes: la précision et la faible
sensibilité sur les petites variations de la constante diélectrique, le protocole expérimental
adopté pour le calcul de la valeur de la permittivité complexe de 1’échantillon qui n’est pas
explicite, 1’incertitude des mesures qui n’est pas quantifiée et I’absence d’un modéle
numeérique qui prend en compte les différents parameétres ayant des effets sur la caractérisation
des échantillons.

Apres le développement du modéle électrostatique présenté dans le deuxieme chapitre
qui nous a permis de comprendre 1’effet physique des différents paramétres de la sonde et de
I’échantillon, plusieurs études basées sur ces résultats ont été réaliseées dans ce chapitre.

Dans la premiére partie de ce chapitre nous présentons des caractérisations de différents
échantillons a 2,45GHz en se basant sur le modéle analytique de C. GAO. L’optimisation de
la sensibilité de la sonde ainsi que les effets des épaisseurs du matériau étalon et de
I’échantillon a caractériser ont fait également 1’objet d’une étude approfondie. Des mesures
experimentales des échantillons de faible volume ont été réalisées afin de valider une
alternative a I’utilisation d’échantillons épais pour respecter le critére du milieu infini étudié

dans le chapitre 2.
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Dans la deuxiéme partie de ce chapitre nous présentons des imageries microondes des
échantillons diélectriques ayant une inhomogeénéité diélectrique ou surfacique.

La caractérisation large bande par cette technique en champ proche constitue la
troisieme partie de ce chapitre.

Dans la derniere partie de ce chapitre nous présentons un nouveau modele basé sur une
combinaison entre deux modéles électrique et électrostatique pour la caractérisation
d’échantillons diélectriques de différentes épaisseurs, et pour caractériser des échantillons

bicouches.

Il. CARACTERISATION DES ECHANTILLONS
DIELECTRIQUES A 245GHZ PAR LE MODELE DE C.
GAO

Le développement d’une méthode de caractérisation non destructive des matériaux
di¢lectriques de faible volume dans la bande ISM est I’'un des principaux objectifs de cette

these. La technique de caractérisation en champ proche a été sélectionnée pour ce but.

Résonateur
Diélectrique

Cavitéen

cuivre = ~ Boucle
Entr? B > Sortie Z
Sonde - Support

en téflon

(@) (b)

Figure I11-1: (a) Structure schématique du dispositif, (b) Photographie de la cavité

La Figure Ill-1.a et b montre la structure présentée dans le chapitre 2 qui sera utilisée
pour les mesures quantitatives des échantillons diélectriques a 2,45GHz. Comme présentée
dans le chapitre 2, la structure est constituée d’une sonde qui se termine par une pointe de
rayon 60um couplée magnétiquement par une boucle a un résonateur diélectrique. Une fois

I’échantillon en contact avec la pointe, la boucle perturbe le mode de résonance du résonateur
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TE10s, Ce qui entraine un décalage fréquentiel et une dégradation du facteur de qualité de ce
mode. A partir de ce décalage on peut calculer la permittivité complexe de 1’échantillon. Bien
que différents modéles électriques et analytiques existent pour caractériser quantitativement
un échantillon diélectrique en champ proche, le modele de charge d’image proposé par C.
GAO reste le modele analytique le plus utilisé. Ce modeéle, pour la caractérisation des
échantillons épais, relie le décalage fréquentiel et la dégradation du facteur de qualité du
résonateur couplé a la sonde, induit par I’échantillon, une fois en contact avec la sonde, a la

permittivité et la tangente de pertes de 1’échantillon par les deux équations 111.1 et 111.2:

Afr _ fr=fTr _ In(1-b) _ér-1
LI _A( ; +1),b—gr+1 (1L 1)
Ay_1r_1_ _ Afr
A (QO) === —B )T (1.2)

ou f, et f sont respectivement les fréquences de résonance en présence et en absence
d’échantillon, & est la permittivité réelle de 1’échantillon, Qg et Q'psont respectivement
les facteurs de qualité a vide en présence et en absence d’échantillon, tan  est la tangente de
pertes de 1’échantillon, A et B sont deux constantes de forme calculées a partir de la mesure

d’un matériau étalon dont on connait la permittivité complexe de maniére précise.

Des études théoriques et expérimentales réalisées dans le chapitre 2 ont permis de
montrer les différentes dimensions nécessaires pour une caractérisation quantitative des
échantillons diélectriques par le modele de C. GAO. Dans cette partie de ce chapitre nous
présentons une méthode d’optimisation de la sensibilité de la sonde permettant d’augmenter
sa sensibilit¢é pour de faibles variations des propriétés physiques de I’échantillon. Nous
étudions également 1’effet de 1’épaisseur d’échantillons pour la caractérisation. Ensuite nous
présentons une alternative a I’utilisation d’échantillons épais pour la caractérisation, et
finalement nous réalisons des caractérisations de différents échantillons qui n’ont pas une

forme géométrique bien précise.

11.1. Optimisation de la sensibilité de la sonde

L’amélioration de la réponse fréquentielle en présence d’un échantillon en contact avec
la sonde entraine une augmentation de la sensibilité de celle-ci. Cette amélioration peut étre

obtenue par 1’augmentation du décalage fréquentiel du résonateur en présence d’un
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¢chantillon et par I’augmentation du facteur de qualité a vide du résonateur. L’équation III.1
montre que le décalage fréquentiel Afr augmente avec la permittivité relative de 1’échantillon.
Ce décalage peut aussi augmenter pour un méme échantillon diélectrique (méme permittivité
relative) avec I’augmentation de la constante A. Cependant, la valeur de A est proportionnelle
a la permittivité relative du matériau étalon et au décalage fréquentiel de la résonance du
résonateur entrainé par ce matériau, une fois que ce dernier est en contact avec la sonde. Pour
un méme matériau étalon, il est donc souhaitable d’arriver a augmenter ce coefficient A, ce

qui permettra enfin d’augmenter le décalage fréquentiel lors d’une mesure.

Une étude a été réalisée sur le gap entre le résonateur diélectrique et la boucle. Cette
étude montre qu’en diminuant le gap entre la boucle magnétique et le résonateur diélectrique,
le décalage fréquentiel en présence d’un méme matériau étalon augmente. Cette augmentation
est due a ’augmentation du couplage magnétique entre le résonateur et la boucle, ce qui
entraine une augmentation de la perturbation du mode de résonance TEjps du résonateur
diélectrique. L’augmentation du décalage fréquentiel d’un méme matériau étalon (méme

permittivité relative) entraine une augmentation de la constante A, ce qui est recherché.

Dans une premiére étude, une pointe de rayon 60um a été réalisée et, comme présenté
dans le chapitre 2, 1’épaisseur optimum d’un échantillon, pour qu’il soit considéré comme un
milieu infini devant une pointe de 60um, de rayon est de 2,5mm. Pour calculer la valeur de la
constante A, nous avons utilisé un matériau étalon (E2000, TEMEX CERAMICS) d’épaisseur
3mm et de permittivité relative 37 a 10GHz (caractérisé par la méthode du résonateur

diélectrique), I’échantillon est déposé sur un support en mousse de permittivité estimé a 1.

Gap (mm) A*(107)
5 0,7
4 11
3 15
2 1,9
1 2,3

Tableau I: Variation de A en fonction du gap boucle/RD
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Le Tableau | montre différentes valeurs de la constante A pour différents gaps entre le
résonateur diélectrique et la boucle.

Pour chaque valeur de A, nous pouvons tracer la variation du décalage frequentielle Afr
en fonction de la permittivité relative & donnée par I’équation III.1 comme le montre les
courbes de la Figure I11-2. La courbe en rouge montre la variation du décalage fréquentiel en
fonction de € pour A=7.10"*. Pour deux points de permittivités proches (9,1 et 9,9), la
difference fréquentielle est de 120kHz. Cette différence augmente a 200kHz comme le montre
la courbe en bleu pour une valeur de A =1,1.107, et pour une valeur de A=2,3.107 la
différence atteint 400KHz comme le montre la courbe en noir. Ainsi, I’augmentation de la
valeur de A augmente la différence fréquentielle entre deux valeurs proches de permittivité et

augmente donc la sensibilité de la sonde.

AF(MHz)
18 - ,
A=2,3*10"
16 1
911199 _ -3
14 ] ¥ A=1,9%0
124 .
o A=1,5*10
01
g - A=1,1*10"
6 1 /) A=7*10"
4 + ) :
2 4 .
0 — r r r r r r r r )
0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100

Permittivité relative

Figure 111-2: Variation du décalage fréquentiel en fonction de la permittivité relative
pour différentes valeurs de A
En résumé, la diminution du gap entre le résonateur diélectrique et la boucle magnétique
entraine une augmentation du couplage, ce qui augmente la perturbation du résonateur en
présence d’un échantillon en contact avec la pointe, et par suite, la sensibilité de la sonde pour
une faible variation de la permittivité relative de 1’échantillon.
Pour valider cette étude plusieurs mesures de la permittivité relative d’un échantillon
diélectrique (E4000, TEMEX CERAMICS) d’épaisseur Smm (considéré comme un milieu

infini) ont été réalisées avec différents gaps entre la boucle et le résonateur diélectrique.
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La valeur de la permittivité relative de 1’échantillon (E4000) mesurée par la technique
du résonateur diélectrique est de 31 a 10GHz. Le Tableau Il montre les valeurs de la
permittivité relative mesurée par notre technique ainsi que les incertitudes de mesure pour

differents gaps entre la boucle et le résonateur diélectrique.

Gap (mm) &r (Mmesure) tAg /e,
5 27 15%
4 26 9%
3 32 7%
2 29,8 5%
1 30,2 2,5%

Tableau I1: Valeur de la permittivité relative de 1’échantillon (E4000) pour différents

gaps entre la boucle et I’échantillon

Pour chaque valeur de la permittivité relative mesurée nous avons réalisé plusieurs
mesures (> 10) afin de déterminer I’incertitude de mesure. Les valeurs de *Ag/g, sont
déterminées en calculant 1’écart relatif maximal des mesures répétitives ce rapport a la valeur
mesurée figurant dans la colonne 2 du Tableau II.

Le Tableau Il montre bien la diminution des erreurs de mesure avec la diminution du
gap entre la boucle et le résonateur diélectrique, ce qui valide notre approche.

Avec I’augmentation du couplage (diminution du gap) entre le résonateur di¢lectrique et
la boucle, le facteur de qualité a vide du résonateur diélectrique se dégrade fortement, et ceci
est d0 aux pertes ramenées par la boucle métallique sur le résonateur diélectrique. La
dégradation du facteur de qualité du résonateur diminue la sensibilité de la mesure de la
tangente de pertes d’un échantillon.

Ces études réalisées sur le couplage entre le résonateur diélectrique et la boucle
magnétique montrent qu’un fort couplage (faible gap) augmente la sensibilité de la sonde pour
une faible variation de la permittivité relative de 1’échantillon ; en revanche, un faible
couplage augmente la sensibilité de la sonde sur la mesure de la tangente de pertes de
I’échantillon. Donc pour la suite ces deux types de couplage sont utilisés pour mesurer les

permittivités relatives et les tangentes de pertes des échantillons.
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11.2. Etude de P’effet de I’épaisseur du matériau étalon et des échantillons

diélectriques sur la caractérisation

Comme déja présenté dans le paragraphe 11, pour calculer la permittivité complexe d’un
échantillon diélectrique a I’aide du modeéle de C. GAO, il faut utiliser un matériau étalon
dont on connait la permittivité complexe de maniére précise a la fréquence d’utilisation. La
permittivité complexe du matériau étalon sert a calculer les constante A et B dans les
équations I11.1 et 111.2. Une fois les deux constantes A et B calculées, nous pouvons réaliser
les mesures des permittivités complexes d’échantillons dié¢lectriques inconnus. Les épaisseurs
des echantillons & caractériser et du matériau étalon doivent étre considérées comme des
milieux infinis pour qu’ils puissent étre caractérisés par le modele de C. GAO. Dans le
chapitre 2 nous avons déterminé les épaisseurs nécessaires des échantillons diélectriques pour
qu’ils soient considérés comme des milieux infinis. Dans ce paragraphe nous avons étudié
I’effet de 1’épaisseur du matériau étalon et des échantillons diélectriques sur la valeur de la
permittivité relative mesurée. Pour ceci, une sonde avec une pointe de 60um de rayon a été
réalisée. Comme présenté dans le chapitre 2, I’épaisseur optimum d’un échantillon pour qu’il
soit considéré comme un milieu infini devant une pointe de 60pm de rayon est de 2,5mm.

Etude 1 :

Dans une premiére étude, un matériau étalon (BMT) de permittivité relative 24,7 a
10GHz et d’épaisseur 3mm a été utilisé pour mesurer la permittivité relative d’un échantillon
diélectrique (E2000, €=37 a 10GHz) d’épaisseur 3mm. Les épaisseurs des deux matériaux
(étalon, échantillon) sont supérieures a 2,5mm, donc les deux matériaux sont considérés
comme des milieux infinis et le champ électrique de la pointe sera confiné dans les deux
matériaux.

La valeur de la permittivité relative de 1’échantillon mesurée par notre technique a
2,45GHz est €=36,1 avec une incertitude de +2,5%. En effet, nous avons réalisé d’autres
mesures pour cette permittivité et nous avons trouvé un écart relatif maximal de +2,5% par
rapport a la valeur &=36,1 mesurée. Nous rappelons que les incertitudes de mesure
proviennent de plusieurs facteurs: probléme de contact pointe-échantillon, forme de la pointe
qui peut varier durant les mesures, incertitudes sur le facteur A, incertitude de mesure de

I’analyseur de réseau, ...
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La permittivité relative de cet échantillon rapportée par la méthode du résonateur
diélectrique est €,=37 a 10GHz, ainsi, le résultat obtenu par notre technique de mesure est en

bon accord avec celui obtenu par la méthode du résonateur diélectrique.

Etude 2 :

Une deuxieme étude a été réalisée pour mesurer la permittivité relative du méme
¢échantillon diélectrique (E2000) d’épaisseur 3mm, mais cette fois-ci en utilisant un matériau
¢talon (E4000) de permittivité relative 31 a 10GHz et d’épaisseur Smm. Les épaisseurs des
deux matériaux (étalon, échantillon) sont supérieures a 2,5mm, donc les deux matériaux sont
considérés comme des milieux infinis et le champ électrique de la pointe sera confiné dans les
deux matériaux.

La valeur de la permittivité relative de I’échantillon déterminée par notre technique a
2,45GHz est €=36,1 avec une incertitude de +2,5%. Ainsi, le résultat obtenu par notre
technique de mesure montre que I’'utilisation d’un étalon d’épaisseur plus grande n’a pas
d’effet sur la valeur de la permittivité mesurée. Ceci s’explique par le fait que la profondeur
de pénétration du champ électrique de la pointe, comme présenté dans le chapitre 2, ne
dépasse pas 1’épaisseur 2,5mm. Les propriétés physiques de 1’échantillon situé au-dessous de
cette épaisseur ne sont pas vus par le champ électrique et donc n’a plus d’effet sur la valeur de
la permittivité mesurée (la valeur de la constante A calculée dans les deux premiéres études
sont identiques). La différence de permittivité des deux étalons ne semble pas faire varier & ni
AE/E; de I’échantillon caractérisé.

Etude 3 :

Une troisieme étude a été réalisée pour mesurer la permittivité relative du méme
échantillon diélectrique (E2000) d’épaisseur 3mm, en utilisant un matériau étalon (E4000) de
permittivité relative 30 a 10GHz et d’épaisseur Imm. L’épaisseur de 1’échantillon a
caractériser est supérieure a 2,5mm, donc il peut étre considéré comme un milieu infini. Par
contre 1’épaisseur du matériau étalon est inférieure a 2,5mm, donc une partie du champ
rayonne de la surface inférieure du matériau étalon, ce qui produit une erreur sur la valeur de
la constante A calculée et par suite, sur la valeur de la permittivité de I’échantillon.

La valeur de la permittivité relative de 1’échantillon déterminee par notre technique a
2,45GHz est €,=46,3. La valeur obtenue par notre technique est supérieure de 25% par rapport

a celle rapportée par la technique du résonateur diélectrique.
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Le champ électrique rayonné par la sonde fuit de la surface inférieure de 1’étalon et se
trouve dans un autre milieu (air) ayant une autre permittivité qui est égale a 1. Autrement dit,
le milieu di¢lectrique vu par la sonde n’est pas un milieu diélectrique homogéne, ce dernier
est un milieu inhomogene constitué du matériau étalon et de I’air. La valeur de la permittivité
effective de ce milieu est plus petite de celle de 1’étalon, ce qui produit une erreur sur la valeur
de la constante A calculée (valeur de A calculée plus petite que celle obtenue dans les deux
études précédentes). Cette sous-estimation de A produit une erreur sur la valeur de la

permittivité relative de I’échantillon calculée.

Etude 4 :

La méme étude a été réalisée mais en utilisant cette fois-ci I’échantillon utilisé dans la
troisieme étude (E2000) d’épaisseur 3mm comme matériau étalon, et le matériau étalon utilisé
dans la troisieme étude (E4000) d’épaisseur Imm comme un échantillon a caracteriser.
L’épaisseur du matériau étalon est supérieure a 2,5mm, donc il peut étre considéré comme un
milieu infini. La valeur calculée de la constante A a partir de ce matériau étalon est égale a
celles calculée dans les deux premicres études. Par contre 1’épaisseur de 1’échantillon a
caractériser est inférieure a 2,5mm, donc une partie du champ fuit de la surface inférieure de
I’échantillon, ce qui produit une erreur sur la valeur de la permittivité calculée.

La valeur de la permittivité relative de 1’échantillon mesurée par notre technique a
2,45GHz est €,=23. La valeur obtenue par notre technique est inférieure de 23% par rapport a
celle rapportée par la technique du résonateur diélectrique.

Le champ électrique rayonné par la sonde fuit de la surface inférieure de 1’échantillon et
se trouve dans un autre milieu (air) ayant une autre permittivité qui est égale a 1. Cela ici
produit aussi une valeur de permittivité effective plus petite de la permittivité diélectrique
réelle de I’échantillon.

Les différentes études réalisées dans ce paragraphe montrent ’intérét du choix de
I’épaisseur du matériau étalon et celui de I’échantillon a caractériser. La fuite du champ
électrique de la surface inférieure du matériau étalon (échantillon étalon trop peu épais)
entraine une incertitude plus élevée sur la valeur de la permittivité de 1’échantillon a
caractériser, méme si ce dernier présente une épaisseur suffisante pour le considérer
d’épaisseur infinie (étude 3). De méme, si I’échantillon étalon est suffisamment épais, la fuite

du champ de la surface inférieure de 1’échantillon a caractériser dans le cas ou celui est trop
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peu épais entraine aussi une augmentation de l’incertitude sur la valeur de sa permittivité
(étude 4). En conclusion, la distribution non uniforme du champ électrique dans les matériaux
étalons et les échantillons entraine une augmentation des erreurs sur la valeur de la
permittivité déterminée.

Le Tableau 1l résume des différents cas étudiés dans ce paragraphe et les résultats des

mesures obtenues.

. ) . . Erreur sur la
Epaisseur étalon Echantillon L
permittivité
Bon accord avec la
3mm 3mm permittivité référencée
Casl o
(Milieu infini > 2,5mm) | (Milieu infini > 2,5mm) | avec une incertitude
de mesure de £2,5%
Bon accord avec la
smm 3mm permittivité référencée
Cas 2 o
(Milieu infini > 2,5mm) | (Milieu infini > 2,5mm) | avec une incertitude
de mesure de £2,5%
1mm 3mm Différence de 25% par
Cas 3 o S rapport a la
(Milieu fini < 2,5mm) | (Milieu infini > 2,5mm) N .
permittivite rapportee
3mm 1mm Différence de 23% par
Cas4 S o rapport a la
(Milieu infini > 2,5mm) | (Milieu fini < 2,5mm) N .
permittivité rapportée

Tableau I11: Erreurs sur la valeur de la permittivité dans les différents cas étudiés

On note que, du fait du tres faible niveau des tangentes de pertes des étalons et des
matériaux a caractériser, la caractérisation de la tangente de pertes n’a pas été possible, dans

des incertitudes raisonnables.

11.1. Alternative a ’utilisation des échantillons épais

Comme demontré dans le paragraphe précédent, pour diminuer les incertitudes de
mesure de la permittivité relative des échantillons, le matériau étalon et 1’échantillon doivent
étre considérés comme des milieux infinis. Dans le cas de I’utilisation d’une pointe de rayon
60pum, 1’épaisseur d’un matériau nécessaire pour qu’il soit considéré comme un milieu infini

est de 2,5mm comme montré dans le chapitre 2.
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La plupart des substrats utilisés aux hyperfréquences ont cependant une épaisseur de
quelques centaines de micrometres. Sur la base des outils du chapitre 2, on montre alors qu’il
faudrait pour caractériser de tels substrats des pointes de rayon < 15um, pour que ce type
d’échantillons puisse étre considéré comme milieu infini, bien que I’utilisation de ce type de
pointes soit peu intéressante dans le domaine de la caractérisation des matériaux solides par le
risque de la dégradation de la pointe aprés quelques mesures, ce qui entraine des incertitudes
supplémentaires sur la permittivité complexe mesurée. De plus, de telles pointes trés fines
présentent une faible sensibilité quantitative (faible décalage fréquentiel en présence d’un
échantillon en contact avec la pointe), ce qui augmente I’incertitude de mesure de la
permittivité complexe des échantillons jusqu’a plus de 15% dans un tel cas.

D’apres les études numériques et expérimentales réalisées sur la distribution de champ
dans les échantillons et 1I’effet du rayon de la pointe sur cette distribution dans le chapitre 2, et
d’apres les résultats obtenus dans le paragraphe 11.2 dans ce chapitre, nous avons déterminé
que nous pouvons utiliser des pointes de rayon > 60um qui permettent un bon compromis
entre une faible incertitude de mesure (+2,5%) et pour protéger la pointe de la dégradation
apres quelques mesures. Par contre, toujours sur la base des équations de C. GAO, il semble
difficile de caractériser des échantillons de faibles épaisseurs (quelques centaines de micron)
avec une pointe large (> 60pm). On pourra cependant contourner cette limite si et seulement
si le matériau étalon et I'échantillon sont dans le méme ordre d'épaisseur et dans la méme
plage de permittivité. Par une hypothése simplificatrice nous pouvons considérer que les
lignes des champs électriques sont uniformément distribuées dans ces deux matériaux, tant
que leurs épaisseurs et leurs permittivités restent proches. Cette hypothese simplificatrice
nous permet de caractériser des échantillons de faible épaisseur avec une sensibilité élevée

grace a I’utilisation de larges pointes.

I11.2. Caractérisation des échantillons de faible volume a 2,45GHz par une

pointe de 60um de rayon

Pour valider cette nouvelle approche proposée, nous avons réalisé des mesures de
permittivité complexe de différents échantillons qui n’ont pas des formes géométriques
précise (carré, cercle, demi-cercle, rectangle) mais qui ont des surfaces planes > 25mm? et des
épaisseurs de I’ordre de 700pum + 100um. Le matériau étalon utilisé est un substrat d’ Alumine
d’épaisseur 700um, de permittivité relative 9,4 et de tangente de pertes 4.10* & 9GHz. La

pointe utilisée dans ces mesures a un rayon de 60um.
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Le Tableau IV montre les valeurs de la permittivité relative et de la tangente de pertes
des différents échantillons mesurées par notre technique a 2,45GHz, et celles mesurées par

d’autres techniques de mesures.

. _ Epaisseur L AST L tand Atans tand
Echantillon N ) ) + )
(um) (mesuré) €r | (rapporté) | (mesurée) tand | (rapportée)
Silice 37@ 1,410" @
600 3,77 2,4%
fondu 10GHz* 10GHz*
56 @ X 1,05.10°@
Ferro A6M 800 55 2,2% 0,9.10° 5%
10GHz* 10GHz*
o 11,7 @ \ 5.10° @
Silicium 600 11,5 2,5% 4,5.10° 4,8%
8GHz [1] 8GHz [1]
36@ X 54.10° @
Epoxy HT 650 3,72 2,3% 4,9.10° 5%
16GHz* 16GHz*

Tableau 1V: Détermination et comparaison de permittivités complexes (*caractérisation

par la méthode de la cavité cylindrique fendue SCR)

Le manque de valeur de tangente de pertes de la silice fondue est di a la limitation du
facteur de qualité de notre résonateur, ce qui nous empéche de caractériser des échantillons de
tres faibles pertes. En effet, pour déterminer une tangente de pertes d’un échantillon de I’ordre
de 10, le résonateur utilisé dans les mesures doit avoir un facteur de qualité & vide supérieur
a 10000. Cependant, dans notre systéme de mesure le facteur de qualité a vide maximal qu’on
peut atteindre du mode TEq;5 est Qp=1500, ce qui rend impossible le calcul de la tangente de
pertes de la silice fondue qui est égale & 1,4.10™. Les incertitudes de mesure sont déterminées
par la réalisation de plusieurs mesures (> 10 mesures), ce qui nous permet d’estimer les
incertitudes dues aux appareils de mesure (analyseur de réseau vectoriel, contact sonde-
¢chantillon, ...) a £2,5% sur la permittivité relative de 1’échantillon et a £5% sur la tangente
de pertes. Une deuxiéme source d’erreur est due aux incertitudes sur la valeur de la
permittivité complexe du matériau étalon qui entraine une incertitude sur la valeur de la

permittivité relative et la tangente de pertes de 1’échantillon estimée a 0,5%.
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En comparant les valeurs de la permittivité complexe obtenues par notre technique et les
résultats obtenus par d’autres techniques de mesure comme le montre le Tableau 1V, nous
constatons bien que les valeurs sont trés proches, ce qui permet de valider I’approche
proposeée.

Différentes études et mesures expérimentales ont été réalisées afin de déterminer les
limites de validité de cette hypothése. Ces études montrent que la différence entre I’épaisseur
de I’échantillon a caractériser et 1’épaisseur du matériau étalon ne doit pas dépasser 100um en
valeur absolue. Si cette condition n’est pas satisfaite, la différence entre les valeurs de la
permittivité mesurée et celle rapportée par d’autres techniques de caractérisation augmente
progressivement ( > 5%) avec 1’augmentation de 1’écart entre ces deux épaisseurs. De méme,
la différence entre la permittivité de 1’échantillon a caractériser et la permittivité du matériau
étalon ne doit pas dépasser 8 en valeur absolue. Si cette condition n’est pas satisfaite, la
différence entre les valeurs de la permittivité mesurée et celle rapportée par d’autres
techniques de caractérisation augmente progressivement ( > 5%) avec 1’augmentation de

I’écart entre ces deux permittivités.

I1l. IMAGERIE MICROONDE DES ECHANTILLONS AYANT
UNE INHOMOGENEITE DIELECTRIQUE A 2.45GHZ

Le contrdle non destructif de la qualité et des performances des matériaux est I’un des
domaines qui sont principalement basés sur 1’imagerie par la microscopie microonde en
champ proche.

Dans cette partie de ce chapitre nous présentons des études qui ont été réalisées pour
évaluer la capacité de notre systeme utilisé dans la caractérisation quantitative des
échantillons diélectriques (Paragraphes 11.2et 11.3) a la réalisation d’imageries 2D des
propriétés diélectriques et surfaciques des différents échantillons. Nous déterminerons de
méme expérimentalement la résolution spatiale de notre sonde de rayon 60um afin de

confirmer la résolution de 135um déterminée dans le chapitre 2.

I11.1. Cartographie fréquentielle et diélectrigue 2D du silicium

Pour tester la capacité de notre sonde a détecter 1’inhomogénéité surfacique et

diélectrique des échantillons, quatre fissures de longueur 1,7mm, de largeur 150um et de
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profondeur 30um ont été gravées sur un wafer de silicium par un faisceau de laser
(A=1064nm) comme le montre la Figure 111-3.

L’échantillon est déposé sur les platines de déplacement qui servent a le déplacer selon
les axes XY par pas de 50um. Une troisieme platine sert a déplacer la sonde selon 1’axe de Z

grace a un logiciel de pilotage et d’acquisition (HPVEE).

2mm

Figure 111-3: Photographie des fissures gravées sur un substrat de silicium

Apres chaque pas de déplacement de I’échantillon dans le plan XOY, la sonde se
déplace dans le sens de 1’échantillon (descendant) pour mesurer la fréquence de résonance et,

apres chaque mesure, la sonde retourne a sa position haute initiale.

- N

Sonde Direction
de mouvement

Sonde

Direction
de mouvement

Platine de déplacement Y

Figure I11-4: (a) Déplacement de 1’échantillon quand la sonde est dans I’air, (b) Mesure

Platine de déplacement

de la fréquence de résonance quand la sonde est en contact avec 1’échantillon
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Une fois que la sonde est en contact avec 1’échantillon, la fréquence de résonance du
résonateur est soustraite de la fréquence de résonance du résonateur a vide pour obtenir le
décalage fréquentiel induit par 1’échantillon sur chaque point de mesure. La Figure I11-4.a, b
montre un schéma qui décrit la procédure de mesure.

La Figure 111-5.a. montre la cartographie des décalages fréquentiels de 1I’échantillon de
silicium. Les quatre fissures gravées sur le silicium apparaissent clairement par la couleur
bleu foncé, et les zones non gravées de 1’échantillon apparaissent par la couleur rouge. La
couleur bleu foncé montre un décalage fréquentiel faible, par contre, la couleur rouge montre

un décalage fréquentiel fort.

e

1AF(M Hz)% 3% €% 2,5%

1 6 MHz { 10,5
J 5.3 MHz 8

Figure 111-5: (a) Cartographie fréquentielle, (b) Cartographie diélectrique des fissures

| -

graveées sur un substrat de silicium

Les fissures gravees sur le silicium entrainent un décalage frequentiel plus faible par
rapport a ceux entrainés par les zones non gravées. En effet, les fissures sont remplies par 1’air
ayant une permittivité inférieure a celle du silicium, cette différence entraine donc un
décalage fréquentiel plus faible. Ainsi, les décalages fréquentiels entrainés par ces fissures
sont plus faibles que ceux entrainés par les zones non gravées.

Comme déja défini dans le chapitre 2, la résolution spatiale est la taille du plus petit
élément qui peut étre observé sur un échantillon a contraste diélectrique élevé. La largeur des
fissures gravées est de 150um, par contre, la largeur de ces fissures obtenue par la
cartographie fréquentielle et diélectrique est de 100um. Nous pouvons donc estimer la
résolution spatiale de notre pointe a 100pum. Nous pouvons aussi noter que si les fentes sont

de 50um de largeur, notre pointe n’est pas capable a les observer.
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La Figure 111-5.b. montre la cartographie di¢lectrique de 1’échantillon de silicium. Cette
cartographie est obtenue en introduisant les décalages fréquentiels dans 1’équation III.1 qui
nous permet de calculer la permittivité relative de chaque point mesuré dans 1’échantillon. Un
matériau d’Alumine de permittivité relative 9,4 et de méme épaisseur que 1’échantillon de
silicium est utilisé comme un matériau étalon.

Les quatre fissures gravées apparaissent en couleur noire, et les zones non gravées de
I’échantillon apparaissent en couleur blanche. La couleur noire dans la cartographie montre
une valeur de permittivité plus faible par rapport a la couleur blanche. Comme déja explique,
cela est di a la présence de I’air qui remplit les fissures. On note que les valeurs des
permittivités mesurées et présentes dans la cartographie sont inférieures de 10% par rapport a
celles rapportées pour un échantillon de silicium (valeur rapportée a 8GHz est 11,6 [1]). Cela
est dii aux dimensions de surface de I’échantillon qui sont inférieures aux dimensions
nécessaires pour une caractérisation quantitative (25mm?).

En conclusion, 1’étude présentée dans ce paragraphe nous a montré la capacité de notre
systtme de mesure a la réalisation des mesures de 1’état de surface des échantillons avec une
résolution spatiale de 100um. On note que la résolution spatiale obtenue par notre modeéle
électrostatique présenté dans le chapitre 2 est de 135um. Cette faible différence entre la
résolution spatiale obtenue par notre modele et celle estimée par la mesure peut étre expliquée
par une erreur dans la modélisation de la forme de la pointe utilisée dans les mesures qui peut
ajouter une erreur sur la valeur de la résolution spatiale de 10%. De plus, la faible dégradation
de la forme de la pointe pendant les mesures (~5um) peut ajouter aussi une erreur sur la

valeur de la résolution spatiale de 10%.

I111.2. Cartographie fréquentielle et diélectrique 2D d’Alumine

La méme étude du paragraphe précédent a été réalisée mais cette fois-ci pour un
échantillon d’ Alumine d’épaisseur 0,7mm et €=8,9. Pour créer une homogénéité diélectrique
et surfacique dans cet échantillon, nous 1’avons percé par un faisceau de laser (A=1064nm)
pour créer un via d’air elliptique d’axe principale a=360um et d’axe secondaire b=250um
comme le montre la Figure I11-6.a. Pour mesurer le décalage fréquentiel et pour calculer la
permittivité de 1’échantillon nous utilisons la méme procédure que celle réalisée dans le
paragraphe précédent.

La Figure I11-6.b. montre la cartographie des décalages fréquentiels de 1’échantillon de

d’Alumine percé. La couleur bleu foncé montre un décalage fréquentiel faible, et la couleur
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rouge montre un décalage fréquentiel fort. Le via d’air peut étre clairement identifié¢ par sa
forme elliptique, il entraine un décalage fréquentiel plus faible par rapport a ceux entrainés
par les zones d’Alumine, cela est d0 a I’air qui remplit ce via et qui a une permittivité
inférieure a celle I’Alumine.

La Figure I11-6.c. montre la cartographie diélectrique de I’échantillon d’ Alumine perce.
La zone sombre montre une permittivité relative faible, par contre, la zone claire montre une

permittivité relative forte.

YA 2mm

>
2mm X
(a)
Y Y

2mm AF(MHz2)+ 3% 4 g+ 2,5%

I5MHZ
IOMHz

N >X
2mm 2mm

(b) (©)
Figure I11-6: (a) Photographie du via d’air percé dans un substrat d’ Alumine, (b)
Cartographie fréquentielle, (c) Cartographie diélectrique du via d’air percé dans un substrat

d’Alumine
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Les dimensions du via obtenues par la cartographie diélectrique sont de 300um pour
I’axe principal et de 200um pour I’axe secondaire.

En conclusion, 1’étude présentée dans ce paragraphe nous a montré la capacité de notre
systeme de mesure a la réalisation des cartographies de 1’inhomogénéité di¢lectrique des
échantillons avec une résolution spatiale de 1’ordre de 100pm lors d’utilisation d’une pointe

de 60pm de rayon.

V. CARACTERISATION MUL TI-FREQUENCES

La technique de la microscopie en champ proche est une technique a frequence discrete

et les différents auteurs ont travaillé avec un seul mode de résonance (le fondamental de
maniere genérale) [2], [3], [4], [5], [6]. Ceci rend délicat le suivi de la permittivité complexe
des échantillons en fonction de la fréquence, ces informations peuvent étre utilisées dans la
conception de structures accordables (filtres, capteurs...). Pour pouvoir réaliser une
caractérisation a d’autres fréquences, soit d’autres résonateurs sont congus avec des
dimensions adaptées aux fréquences recherchées, soit il est possible d’utiliser d’autres modes
du méme résonateur.

Dans cette partie de ce chapitre nous présentons cette deuxieme approche qui nous
permet de réaliser des caractérisations diélectriques par la microscopie en champ proche sur

plusieurs points de fréquences en utilisant un seul et méme résonateur.

1VV.1. Description de la structure

La structure présentée dans les chapitres 2 et 3 pour la caractérisation des échantillons
diélectriques a 2,45 GHz est utilisée pour la caractérisation sur plusieurs points de fréquence
mais sans utiliser le résonateur diélectrique qui régle la fréquence de résonance a 2,45GHz

comme le montre la Figure 111-7.

La technique consiste a perturber les modes de résonance de la cavité TE (Ez=0) et/ou
TM (Hz=0) une fois 1’échantillon en contact avec la pointe. L’excitation de la cavité est
réalisée par des boucles magnétiques disposées horizontalement (plan 1,0) pour exciter les

composantes Hz des modes TEmny, et verticalement (plan z) pour exciter les modes TMpnp.
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Figure 111-7: Photographie de la cavité sans résonateur diélectrique

De méme, la boucle de perturbation des modes est disposée horizontalement (plan r,0)
pour perturber les modes TEmny, et verticalement (plan z) pour perturber les modes TMmnp.

Aprés un balayage des modes TMun, €t TEmn, de la cavité (en utilisant les deux
orientations des boucles magnétiques de couplage et de sonde), nous avons remarqué que le
nombre de modes TMpn, perturbés lorsqu’un échantillon est en contact avec la sonde est plus
grand que le nombre de modes TEmn,. Aprés un balayage entre 1 et 20GHz, six résonances
des modes TMunp les plus perturbés en présence d’un échantillon (AF > 5MHz) ont été
sélectionnées (il existe d’autres modes TMmnp qui se décalent en présence d’un échantillon
mais ces décalages sont faibles (AF < 1MHz), ce qui augmente les incertitudes de mesure a >
10%).

Les expressions analytiques des fréquences de résonance présentées dans le chapitre 2
ne sont pas directement exploitables, du fait de la présence du guide coaxial de la sonde qui
plonge profondément dans la cavité et qui vient fortement perturber les résonances et décaler
leur fréquence. Un modele électromagnétique numérique devient alors nécessaire pour leur

identification.
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Figure 111-8: (a) Structure schématique 3D du dispositif, (b) Structure schématique du

dispositif, vue de face

Le modele électromagnétique 3D congu avec le logiciel Ansoft/HFSS est présenté dans
la Figure 111-8.a, b. Le tableau VV montre les valeurs mesurées et simulées des fréquences de
résonance qui se décalent suffisamment en présence d’échantillons en contact avec la sonde,

les valeurs mesurées et simulées de leurs facteurs de qualité a vide, ainsi que les modes

correspondants.
Fréquence ) Fréquences Mode
Mesurée (GHz) Qo mestire HFSS (GHz) Qo HFSS Correspondant
4,922 500 5,08 540 TMo1o
7,501 600 7,55 620 TMo11
9,127 2200 9,057 2300 TMu1o
10,24 550 10,293 600 TMin
14,474 2500 14,552 2600 TM310
16,022 450 16,089 500 TMi20

Tableau V: Fréquences mesurées et simulées sur HFSS et modes correspondants

Les simulations sont effectuées sur HFSS en oscillations forcées en prenant une
conductivité des parois métalliques de 14S/um et £=2,1 et tan5=1,5.10"* pour le Téflon. Les
petites différences entre les valeurs mesurées de la fréquence de résonance et du facteur de
qualité a vide, et celles simulées sur HFSS sont dues a la difficulté de modéliser exactement la
forme de la boucle magnétique de couplage de la sonde.
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IVV.1. Caractérisation large bande de Ferro A6M

Aprés la sélection des modes de résonance qui se décalent suffisamment en fréquence
une fois 1’échantillon en contact avec la pointe, une caractérisation sur plusieurs fréquences a
été réalisée pour un échantillon Ferro A6M d’épaisseur 800um. Un matériau d’Alumine
d’épaisseur 700pum et de permittivité relative 9,4 et de tangente de pertes 4.10* & 9GHz est
utilisé comme un étalon.

Idéalement, afin d'obtenir une caractérisation large bande en utilisant le modéle
analytiqgue de C. GAO, la permittivit¢ complexe du matériau étalon doit étre connue a
I'ensemble des fréquences de mesure. Il convient donc de commencer par caractériser notre
étalon en Alumine sur plusieurs points de fréquence. Une caractérisation par la technique de
cavité cylindrique fendue (SCR) de cet echantillon étalon en Alumine montre que sa
permittivité relative et sa tangente de pertes varient quasi linéairement de 0,75% et de 2,75%
respectivement entre 9GHz et 15GHz.

Comme les variations de la permittivité complexe de 1’étalon sont tres faibles, et comme
9GHz est la fréquence centrale de notre bande d’analyse [4GHz - 16GHz], nous avons
proposé une hypothese simplificatrice qui consiste a considérer la permittivité et la tangente
de pertes du matériau étalon comme constantes sur cette bande et égales a celles obtenues a la
fréquence centrale 9GHz. Cette hypothese simplificatrice entraine une incertitude
supplémentaire de 0,6% et 0,45% sur les valeurs de la permittivité relative et la tangente de
pertes de I'échantillon Ferro A6M respectivement. Par conséquent, les erreurs menées par

notre hypothése simplificatrice restent faibles.
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Figure 111-9: (a) Mesures multi-fréquences de la permittivité du FERRO A6M, (b)
Mesures multi-fréquences de tané du FERRO A6M

Les Figure 111-9.a, b montrent la variation de la permittivité et de la tangente de pertes
respectivement du matériau FERRO A6M en fonction de la fréquence. Chaque point noir
dans les Figure 111-9.a, b représente un point de mesure réalisé. L’incertitude de mesure sur la
permittivité estimée pour tous les modes est de I’ordre de 5%. Seul le mode TMiyo présente
une incertitude de 8% (faible décalage fréquentiel).

Le manque de valeurs de tangentes de pertes dans la Figure 111-9.b est di au faible
facteur de qualité de certains modes, ce qui en limite la sensibilité. En effet, pour déterminer
une tangente de pertes d’un échantillon de 1’ordre de 10, le résonateur utilisé dans les
mesures doit avoir un facteur de qualité a vide > 1000. Dans notre systéme de mesure, seuls
les modes TMy10 et TM3po ont des facteurs de qualité a vide supérieurs a 1000, ce qui nous
permet de calculer la tangente de pertes du FERRO A6M pour ces deux fréquences avec une
incertitude de 12%. Les points en rouge dans les Figure 111-9.a, b montrent la permittivité
relative et la tangente de pertes du FERRO A6M obtenues par la méthode SCR en utilisant
plusieurs cavités et échantillons de différentes dimensions [7]. Les résultats obtenus par notre
dispositif sont tres proches de ceux obtenus par la méthode SCR mais avec une incertitude
superieure. Cependant, la méthode proposée n’a besoin que d’un seul résonateur et d’un seul

échantillon de faible volume.
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V. CARACTERISATION DES ECHANTILLONS
DIELECTRIQUES A 2.45GHZ PAR COMBINAISON D’UN
MODELE A EL EMENTS LOCALISES ET D’UN MODELE
ELECTROSTATIQUE

Dans les paragraphes 11.2 et 11.3 de ce chapitre nous avons présenté des caractérisations
a 2,45GHz par la technique en champ proche en utilisant le modele de charge d’image
proposé par C. GAO (équation 111.1 et I11.2). Dans ces deux paragraphes nous avons constaté
que pour réduire les incertitudes de mesure sur la permittivité relative des échantillons a
caractériser, ce dernier et le matériau étalon doivent avoir soit une épaisseur large (suffisante
pour qu’ils soient considérés comme des milieux infinis (paragraphe 11.2)), soit des épaisseurs
du méme ordre de grandeur £100pum et dans la méme plage de permittivité £10 (paragraphe
11.3). Ces conditions dues aux équations de C. GAO qui ne prend en compte ni le rayon de la
pointe utilisé dans la mesure ni 1’épaisseur des échantillons a caractériser, limitent la
caractérisation des échantillons par la technique de microscopie en champ proche, d’ou
I’importance de développer un modéle pour la caractérisation des échantillons de différentes
épaisseurs et qui prend en compte tous les parameétres qui affectent la caractérisation en
champ proche (rayon de la sonde, épaisseur de 1’échantillon, permittivité de 1’échantillon, ...).
Dans cette partie, nous présentons un modéle basé sur une combinaison entre un modéle a
éléments localisés et un modéle électrostatique pour la caractérisation d’échantillons

diélectriques de différentes épaisseurs a 2,45GHz.

V.1. Description du modeéle a éléments localisés

Dans le but de réaliser un modele capable de calculer la permittivité complexe d’un
échantillon diélectrique sans contrainte sur 1’épaisseur a 2,45GHz, une modélisation
électrique sur ADS (Advanced Design System, Agilent) de la sonde utilisée dans la

caractérisation a été réalisée.
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Figure 111-10: Circuit des éléments localiseés qui modélise la sonde

Le modele proposé est présenté dans la Figure I111-10. 1l est composé de trois parties. La

premiére partie est un circuit RLC qui modélise le résonateur diélectrique RD (cf chapitre 2),

ce circuit est composé des éléments Ry, L; et C;. Les couplages entrée-sortie du résonateur

sont modélisés par les deux transformateurs (TF1 et TF2). La deuxieéme partie du modéle est

constituée d’un circuit LC parallele (éléments L, et C,) et modélise la boucle magnétique du

cable coaxial [8] qui, a son tour, est modélisé par une ligne coaxiale TL1.

La pointe avec une partie de longueur Imm du céble coaxial est modélisée par une

capacité C, parallele au céble coaxial, C3 est une capacité d’ajustement. La troisiéme partie du

modele est constitué d’un circuit RC paralléle qui est composé des eléments R, et Cs et qui

modélise I’échantillon diélectrique a caractériser en contact avec la pointe [9], [10].
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V.2. Choix des valeurs des différents éléments du modele a éléments

localisés

Les valeurs des différents éléments qui constituent notre modéle a éléments localisés ont
¢té choisies suivant I’un des deux critéres :
1. ajustement des valeurs de ces éléments pour que les résultats des simulations soient
en accord avec les résultats des mesures,
2. utilisation des équations théoriques qui relient les valeurs de ces éléments par les

parametres qui les modélisent.

Comme déja présenté dans le paragraphe V.1, notre modele est composé de trois parties.
La premiere partie est un circuit RLC qui modélise le résonateur diélectrique. Dans un
premier temps, la valeur de la self-inductance L; est fixée a 1nH, les valeurs de la capacité C;
et de la résistance Ry sont choisies pour que la courbe du coefficient de transmission S,; en dB
simulé de cette partie soit conforme avec la courbe de mesure du résonateur diélectrique tout
seul introduit dans la cavité, sans la sonde. Les valeurs de la capacité C; et de la résistance Ry
choisies sont 4,4pF et 0,005Q respectivement. La Figure I11-11 montre le coefficient de

transmission S,; en dB simulé et mesuré.

dB(S(2,1)
-30

—— Mesuré

T Y 2 Y Simulé sur ADS

| | | | | | | 1
2400 2402 2404 2406 2408 2410 2412 2414
Freq(GHz)

Figure I11-11: Comparaison du coefficient de transmission Sy; en dB simulé par le

circuit R1L;C; et mesuré du résonateur (pas de sonde couplée)
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Une fois que les valeurs de C; et R; sont choisies, une étude a été réalisée sur la phase
simulée du coefficient de transmission S,; du circuit RLC et celle mesurée. Cette étude
montre que la phase simulée est conforme avec la phase mesurée du résonateur diélectrique
tout seul.

La deuxieme partie de notre modéle est constituée d’un circuit L, C, paralléle qui
modélise la boucle magnétique couplé au résonateur diélectrique, comme déja présenté dans
le paragraphe V.1. Les valeurs de ces deux éléments sont calculées a partir des deux équations
analytiques 111.3 et 111.4 donnés par M. Kanda [8]:

87"1
L = puer, In (r_ — 2) (1I1. 3)

w
2&91

= 111. 4)
8r, (
ln(r—wl -2)

avec r: rayon de la boucle
Iw: rayon de 1’ame centrale
1o: perméabilité magnétique du vide = 4n*107
€o: permittivité du vide = 8,85418782*10™*

Comme le rayon de I’ame centrale est de 0,25mm et le rayon de la boucle est de 7mm,
les valeurs de la self-inductance L, et de la capacité C, calculés sont 1,7nH et 23fF
respectivement.

La deuxiéme partie de notre modele est constituée aussi d’une ligne coaxiale qui
modélise le cable coaxial de la sonde utilisé dans la caractérisation. Cette ligne contient
plusieurs parametres qu’il faut définir: rayon de I’ame centrale R; (0,25mm), rayon du
conducteur extérieur Re (1,1mm), permittivité relative de I’isolant entre le conducteur
extérieur et intérieur (Teflon, &=2,1), tangente de pertes de I’isolant (tand=1,5%*107%),
conductivité du métal (54S/um) et finalement la longueur de la ligne, qui est égale a la
longueur du céble coaxial 36,5mm. Par contre nous avons defini pour la ligne une longueur de

35,5mm pour une raison que nous allons expliciter par la suite.
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La capacité C, dans la deuxieme partie modélise la pointe avec une partie du cable
coaxial de longueur 1mm. En effet, la partie rayonnante de la sonde utilisée dans la
caractérisation est constituée d’un conducteur central de longueur 2mm qui sort du cable
coaxial et se termine par une pointe de rayon 60um. Cette partie de la sonde est déja
modélisée par un modéle électrostatique présenté dans le chapitre 2 (pointe de rayon variable,
conducteur central de longueur 2mm, céble coaxial de longueur 1mm). A I’aide de ce modé¢le
nous pouvons extraire la valeur de la capacité équivalente de ce dispositif une fois que le
rayon de la pointe dans le modele est fixé a 60um, et la valeur de la permittivité relative de
milieux diélectrique au-dessous de la pointe est fixée a =1 pour imiter la présence du
conducteur central et de la pointe dans 1’air. Donc la valeur de C, est égale a la valeur de la
capacité calculée par notre modele électrostatique du dispositif constitué d’une pointe de
rayon 60um, d’un conducteur central de longueur 2mm et d’un cable coaxial de longueur
1mm. Ceci explique la longueur du cable coaxial qui a été modélisée par une ligne coaxiale
mais avec une longueur inférieure de 1mm de la longueur réelle. La valeur de la capacité

obtenue par notre modele électrostatique est 150fF donc C4=150fF.

dB(S(2,1)

23

-36——— S (dB) mesuré
I it S,1(dB) simulé
sur ADS

-50 ] I | I ] I ] I ] I ] I ] I |
2.444 2.446 2.448 2.450 2.452 2.454 2.456 2.458 2.460
Freq(GHz)

Figure 111-12: Comparaison du coefficient de transmission S,; en dB simulé et mesuré

de la sonde couplée au résonateur diélectrique
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La capacité C; dans la deuxieme partie est une capacité d’ajustement. Celle-ci a été
introduite dans le circuit a cause des différentes incertitudes sur le rayon de la boucle
magnétique (la boucle ne prend pas une forme circulaire parfaite), la forme de la pointe et la
longueur du céble coaxial. La valeur de cette capacité est déterminée par une mesure d’un
matériau dont on connait bien la permittivité a 2,45 GHz. La valeur estimée de cette capacité
par cette manipulation expérimentale est C3=63fF

La Figure 111-12 montre une comparaison entre le coefficient de transmission S,; en dB
mesuré de la sonde couplée au résonateur di¢lectrique en absence d’un échantillon en contact
avec la pointe et celle obtenue par notre modéle a élements localisés qui contient seulement
les deux premieres parties (sans la troisieme partie a cause de 1’absence d’un échantillon en
contact avec la pointe). En voit bien I’accord entre notre modéle et la mesure en termes de
fréquence de résonance, de niveau de S,; et de facteur de qualité.

La troisiéme et derniere partie de notre modéle est constituée d’un circuit RC paralléle
compose des éléments R, et Cs. Ce circuit modélise un échantillon diélectrique en contact
avec la sonde. La capacité Cs est reliée a la permittivité relative de 1’échantillon (¢7) et la
résistance R; est reliée aux pertes de 1’échantillon (¢”;). Les valeurs de ces deux éléments sont
ajustées jusqu’a ce que la courbe du coefficient de transmission Sy; de notre modéle soit
conforme avec celle mesurée une fois qu’un échantillon est en contact avec la pointe de la
sonde. Ainsi, les valeurs de ces deux €léments (R, et Cs) varient d’un échantillon a un autre

selon la permittivité relative et les pertes de 1’échantillon mesuré.

V.3. Principe de mesure

Aprés avoir présenté notre modéle a éléments localisés, nous expliquons dans ce
paragraphe le principe de mesure qui nous permet de caractériser des échantillons de
différentes épaisseurs a 1’aide de notre modele électrique-electrostatique.

En effet, comme présenté dans le paragraphe précédent, notre modele a éléments
localisés est constitué de trois parties: les deux premieres parties ne dépendent pas de
I’échantillon a caractériser. Les valeurs des éléments qui constituent ces deux parties une fois
déterminées peuvent étre fixées, et seule la troisieme partie de notre modele varie et dépend
de I’échantillon a caractériser en contact avec la pointe.

Le principe de mesure consiste donc a realiser une mesure du coefficient de
transmission S;; en dB de la sonde a vide en premier temps pour fixer les valeurs des

éléments qui constituent les deux premiéres parties du modele. Aprés, une deuxiéeme mesure
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du coefficient de transmission Sy, est réalisée une fois qu’un échantillon est déposé en contact
avec la pointe. La troisiéme partie est ajoutée a notre modele et les valeurs des deux éléments
Cs et R, sont ajustées pour que la courbe du coefficient de transmission S;; simulé a ’aide de
notre modele a éléments localisés soit conforme avec celle mesurée. Une fois que les deux
courbes sont en accord, les valeurs de la capacité Cs et de la résistance R, sont retenues, pour

passer a la deuxieme étape de calcul.

1lmm .
$ Céble coaxial
A
2mm
I < Conducteur central
Pointe Y | ) _
Echantillon
rayon 60pm . . -
Y H Diélectrique (Milieu 1)
mm
<— Air(mousse)
v

Figure 111-13: Modéle électrostatique utilisé pour calculer la permittivité relative des

échantillons diélectriques

Cette deuxiéme étape de calcul est basée sur I’utilisation de notre modéle électrostatique
pour calculer la permittivité relative d’échantillon inconnu. Le modéle électrostatique utilisé
dans le calcul est déja présenté dans le chapitre 2, mais nous avons introduit dans ce modele
un nouveau milieu diélectrique de permittivité relative g=1 et d’épaisseur 7mm au-dessous de
milieu diélectrique a caractériser. Ce nouveau milieu imite la présence d’un support en
mousse de permittivité estimée a 1, au-dessous de 1’échantillon a caractériser. L’épaisseur de
7mm est déterminée pour négliger I’effet du plan de masse dans notre modele électrostatique.
La Figure 111-13 montre notre modéle électrostatique utilisé pour déterminer la permittivité

relative des échantillons diélectriques.
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Le calcul de la permittivité relative a 1’aide de notre modéele électrostatique s’effectue de
la maniére suivante: I’épaisseur du milieu diélectrique qui modélise 1’échantillon diélectrique
au-dessous de la pointe (milieu 1) est fixée a la méme épaisseur que celle de 1’échantillon
mesuré. Ensuite la permittivité de ce milieu est modifiée d’une maniére itérative jusqu’a ce
que notre modele électrostatique donne une valeur de capacité Cec, €égale a celle donnée par

notre modeéle a éléments localisés. A ce moment, la permittivité trouvée est celle de

I’échantillon mesuré.

Modéle
Electrique
Etape 1
W L 4 W k4
Boucle . .
RD Céble coaxia Pointe
magnéetique
Ures Equations Paramétras
exparimen- Analytiques Donnds Electro-
tales RD seul statique
hJ W W k4
E,R ,=
R,L,C L,C # P B C
1 1 2 z o 4
tané , o
Etape 2
y
Ajustement
Mesures Masures
expérimentales expérimentales
matériau connu echantillen
k d 2
c & Echantillon > C.R,
= sous test =
(a)
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Modéle
Electrostatique

4

Echantillon

Epaisseur,

Permittivité g

Een=£€

Changer £

(b)
Figure I11-14: Schémas blocs des étapes de mesure et de calcul de la permittivité d’un

échantillon

La Figure 111-14.a, b présente deux schémas blocs qui décrivent les différentes étapes de
mesure et de calcul pour déterminer la permittivité d’un €chantillon a 1’aide de notre modele

électrique-électrostatique.

V.4. Caractérisation des échantillons de différentes épaisseurs

Apres avoir développé notre modéle électrique-électrostatique et afin de le valider,
plusieurs caractérisations d’échantillons diélectriques de différentes épaisseurs ont été
réalisées.

Les mesures du coefficient de transmission Sy; en dB du résonateur, une fois que les
échantillons sont en contact avec la pointe, nous ont permis, a I’aide de notre modeéle a
éléments localises, d’identifier la capacité équivalente Cs et la résistance équivalente R, qui

modeélisent chaque échantillon comme le montre le Tableau VI. Les incertitudes sur la valeur
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de la capacité Cs et de la résistance R, ont été calculées a partir de dix mesures répétées pour

chaque échantillon.

Echantillon Epaisseur (mm) Cs (fF) R, (KQ)
Arlon 45N 0,2 6,2+0,15 115+3
Alumine 0,66 21,2+0,5 120+3
Ferro-A6M 0,8 13,95+0,35 150+4
Silice fondue 0,6 8,6+0,25 385+8
Epoxy 0,65 8,45+0,23 130+3
Teflon 1 4,840,1 400+10
Alumine 1 20,8+0,42 105+2
Silicium 0,6 20,6+0,4 110+2

Tableau VI: Identification de la capacité Cs et la résistance R, équivalentes de différents

échantillons diélectriques

Les calculs de la permittivité relative des échantillons sont effectués comme déja
présenté a I’aide de notre modele électrostatique. Le Tableau VII montre les valeurs de la

permittivité relative des échantillons mesurées et celles calculées par notre modele ainsi que

les permittivités rapportées de ces échantillons.

Echantillon Epaisseur (mm) &r (Mesurée) +Ag, lg, & (rapportée)
Arlon 45N 0,2 4,2 2,8% 4,27@2,45GHz*
Alumine 0,66 8,9 2,7% 9,2@10GHz*
Ferro-A6M 0,81 55 3% 5,6@10GHz*
Silice fondue 0,589 3,78 2,5% 3,7@10GHz*

Epoxy 0,65 3,77 2,9% 3,6@16GHz*
Teflon 1 2,11 3% 2,1@3GHz*
Alumine 1 11,5 3% 11,7@10GHz[1]
Silicium 0,6 9,5 2,9% 9,37T@10GHz*

Tableau VII: Détermination et comparaison des permittivités relatives (*caractérisation

par la méthode de la cavité cylindrique fendue SCR)

138


mailto:2.1@3GHz

CHAPITRE 111 : CARACTERISATION DE MATERIAUX PAR LA MICROSCOPIE EN CHAMP
PROCHE

Comme le montre le Tableau VII, les valeurs des permittivités relatives obtenues par
notre modéle sont tout a fait en accord avec les valeurs des permittivités relatives rapportées
de ces échantillons, ce qui valide notre nouveau modele de caractérisation. On note que les

incertitudes sur la permittivité relative sont de 1’ordre de +3%.

Axe de symétrie || L

Figure 111-15: Modélisation des différentes formes de la sonde

En complément, une étude a été réalisée pour analyser I’influence de la forme de la
sonde (en gardant toujours la longueur 2mm du conducteur central) sur la valeur de la
permittivité relative calculée par notre modéle. Différentes formes de sonde ont été
modélisées en modifiant la longueur L (0,2mm, 0,5mm, 0,7mm, 1mm) comme montré dans la
Figure 111-15. Le méme calcul de permittivité des échantillons réalisé précédemment a été
refait avec les nouvelles modélisations. Les calculs montrent un écart maximum de 1% sur la
valeur de permittivité calculée par rapport a celle déja calculée par le modeéle initial de la
sonde (Figure 111-13). Donc une mauvaise modélisation de sonde peut entrainer une
incertitude supplémentaire maximum de 1% sur la valeur de la permittivité déterminée par ce

modéle.

Comme présenté dans les paragraphes précédents, le calcul de la permittivité relative
des échantillons a été réalisé en utilisant notre modele électrostatique. En revanche, notre
modele électrostatique ne prend pas en compte les pertes de 1’échantillon, ce qui rend
impossible la détermination des tangentes de pertes des échantillons avec ce modele. Une

premiére étude a été réalisée pour quantifier les pertes des échantillons caractérisés seulement
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a I’aide de la résistance équivalente qui modélise les pertes de I’échantillon ¢ ; dans le modéle
a éléments localises.

Le facteur de qualit¢ du résonateur est de 1’ordre de 1000, donc les pertes des
échantillons ayant une tand de I’ordre de 10™* (Alumine, silice fondue, Teflon) ne peuvent pas
étre mesurées par notre systeme. Cette étude ne prend pas donc en compte les échantillons de
tres faibles pertes (Alumine, silice fondue). Le Ferro A6M, le silicium et 1’Arlon sont trois
échantillons dont nous avons déja déterminé les permittivités complexes par d’autres
techniques de caractérisation paragraphe 11.4. Le Tableau VIl montre la valeur de € , de ces

échantillons.

Echantillon g r=tand*e,
Ferro A6M 5,88.10° (SCR)
Silicium 5,75.102[1]
Arlon 45N 4,98.10° (SCR)

Tableau VIII: Valeur des pertes des échantillons déterminées par SCR

Pour ces différentes valeurs de pertes diélectriques nous avons tracé la courbe qui
présente la variation de €  en fonction de la valeur de la résistance équivalente R,(KQ) de ces
échantillons calculée par notre modele électrique (Figure 111-16). La courbe de tendance est
une droite (¢ ; = 93.7e~%96R2) qui décrit une variation linéaire des pertes diélectriques en
fonction de la valeur de résistance R,. Pour tester la validité de cette droite nous avons
appliqué son équation sur 1’échantillon qui n’a pas servi a construire cette droite, le matériau
Epoxy. La valeur des pertes trouvée par 1’équation est de € = (1.76+0,3)*102. En calculant
la tangente de pertes a partir de cette valeur nous trouvons tand = (4.6+0,8)*10°. En
comparant cette valeur a celle rapportée par la technique de la cavité cylindrique fendue
(tan8=5,4*10"%) de cet échantillon, nous trouvons une erreur relative de 13% par rapport a la
valeur de la tangente de pertes rapportée.

Nous pouvons déduire d’apres cette étude que la valeur de la résistance calculée par
notre modele électrique varie dans le bon sens avec les pertes diélectriques des échantillons.

Cependant, pour trouver des relations plus précises entre la résistance et les pertes
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diélectriques, nous avons besoin de réaliser d’autres mesures sur d’autres échantillons, afin

d’enrichir notre base d’apprentissage.

g" *1072
7 =

6 -

5 o

0 L] L L L L L]
100 110 120 130 140 150 160

Ry(KC)

Figure 111-16: Variation des pertes d’échantillons &’ en fonction de R(KQ)

V.1. Caractérisation des échantillons multicouches

o
1mm <€ Cable coaxial
2mm L Conducteur central
Pointe > Milieu 1
rayon 60pum Couche diélectrique

Milieu 2
Couche diélectrique

l& Mousse

Figure I11-17: Modeéle électrostatique utilisé pour calculer la permittivité relative des

échantillons diélectriques multicouches

Compte tenu de 1’évolution des systemes et des technologies de communication, la
réalisation de nouveaux matériaux en hyperfréquence se fondent de plus en plus sur les

matériaux multicouches ayant des propriétes diélectriques spécifiques. La compréhension des
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caractéristiques de propagation des ondes électromagnétiques dans ces milieux suppose
d’avoir une bonne connaissance des propriétés diélectriques, et donc de pouvoir les
caractériser en hyperfréquence. La caractérisation de ces échantillons est un enjeu principal
pour plusieurs techniques de caractérisation.
Pour étudier la capacité de notre modele électrique-électrostatique a déterminer les
permittivités des couches d’un échantillon multicouches, plusieurs études ont été réalisées.
Une premiere étude a été realisée sur des échantillons a deux couches de permittivités
différentes. Pour cela nous avons modélisé trois milieux diélectriques dans notre modele
électrostatique au-dessous de la pointe comme le montre la Figure 111-17. Le premier milieu
diélectrique modélise la premiére couche de I’échantillon, le deuxiéme milieu modélise la
deuxiéme couche de 1’échantillon et le dernier milieu modélise I’air. Quatre échantillons
multicouches ont été préparés :
1) Le premier échantillon est constitué¢ d’une couche d’Alumine d’épaisseur
500um plaquée sur une couche de Ferro A6M d’épaisseur 810um,
2) Le deuxieme échantillon est constitué d’une couche de Ferro A6M d’épaisseur
810um plaquée sur une couche d’Alumine d’épaisseur 500um,
3) Le troisieme échantillon est constitu¢ d’une couche d’Alumine d’épaisseur
500um plaquée sur une couche de Silice fondue d’épaisseur 589um,
4) Le quatriéme échantillon est constitué d’une couche de Silice fondue

d’épaisseur 589um plaquée sur une couche d’Alumine d’épaisseur 500pum.

Une fois la pointe en contact avec 1’'un de ces échantillons, le coefficient de
transmission Sy; en dB est mesurée, ce qui nous permet, a 1’aide du modéle électrique,
d’extraire la valeur de la capacité Cs qui modélise 1’échantillon mesuré. Apres la
détermination de la capacité équivalente Cs, nous fixons dans notre modéle électrostatique les
deux épaisseurs des deux milieux diélectriques qui modélisent les deux couches de notre
échantillon aux mémes épaisseurs des couches qui constituent notre échantillon réel. Le méme
calcul itératif utilisé dans la détermination de la permittivité des échantillons monocouche, est
utilisé pour calculer les permittivités des couches de 1’échantillon multicouche. Cependant,
dans le calcul multicouche il faut fixer la permittivité relative de I’une des deux couches pour
déterminer la permittivité relative de 1’autre. La Figure 111-18.a, b, ¢, d montre une

représentation schématique des differents échantillons caractérisés, les couches en couleur
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rouge représentent les couches ou nous avons fixé la permittivité durant la détermination de la

permittivité a ’aide du mode¢le électrostatique.

soogr], RS Alumive 510, (NS ForC

< A6M

suopr [ et <P ¢ S < Almine

(a) (b)

i Silice
500un{ NENERESEN< Alumine 589N en=?? < fondue
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Figure 111-18: (a) échantillon Alumine-A6M, (b) échantillon A6M-Alumine, (c)
échantillon Alumine-Silice, (d) échantillon Silice-Alumine

Apres avoir fixé la permittivité de la couche d’ Alumine =8,9, nous avons déterminé la
permittivité relative de la deuxieme couche de chaque échantillon. Le Tableau IX et le

Tableau X montrent les permittivités relatives des couches déterminées ainsi que celles

rapportees.
8I’ coucne al’ coucne
échantillon —couehe AGM +Ag, /g, —eouehe AN
(mesurée) (mesurée par SCR)
Alumine-A6M 5,45 2,9% 56@10GHz
A6M-Alumine 5,35 3% 5,6@10GHz

Tableau IX: Détermination et comparaison de la permittivité de la couche de Ferro-

A6M
€r__couche Silice €r__couche Silice
échantillon —couehe Si +Ag, lg, —eouehe St
(mesurée) (mesurée par SCR)
Alumine-Silice 3,48 2,9% 3,7@10GHz
Silice-Alumine 3,46 2,8% 3,7@10GHz

Tableau X: Détermination et comparaison de la permittivité de la couche de Silice

fondue
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Comme le montrent le Tableau IX et le Tableau X, les valeurs des permittivités relatives
des couches obtenues par notre modele sont tout a fait en accord avec les valeurs des
permittivités relatives rapportées de ces couches, ce qui valide notre modeéle pour la
caractérisation en un premier temps des échantillons bicouches. On note que les incertitudes
sur la permittivité relative sont de I’ordre de +3%. La tendance de valeur faible de la
permittivité caractérisée par rapport a celle de référence peut s’expliquer en partie par la
présence de la lame d’air entre les deux couches de matériaux qui ne sont pas parfaitement
planes.

En perspective, il serait intéressant de développer un modéle avec une quatriéme couche
qui représenterait la lame d’air (en épaisseur équivalente approximée) entre les deux couches

diélectriques.

VI. CONCLUSION

Dans ce troisieme chapitre nous avons présenté dans un premier temps une
caractérisation des échantillons diélectriques a 2,45 GHz en se basant sur le modele de C.
GAO. Aprés I'optimisation de la sensibilité de la sonde sur la permittivité relative et la
tangente de pertes des échantillons, nous avons démontré ’effet de 1’épaisseur du matériau
étalon étudié pour la caractérisation des échantillons sur la valeur de la permittivité relative
déterminée. Les résultats montrent que pour déterminer correctement la permittivité d’un
échantillon avec une incertitude de mesure de £2,5%, le matériau étalon utilisé dans la
caractérisation et I’échantillon diélectrique doivent avoir des épaisseurs suffisantes pour étre
considérés comme des milieux infinis et ainsi pouvoir utiliser les équations sans
approximation. Si les épaisseurs de 1’échantillon ou de I’étalon ne sont pas suffisantes, la
différence entre la valeur de la permittivité déterminée et celle rapportée peut étre supérieure a
25%, cela peut s’expliquer par la distribution non uniforme du champ électrique dans les
matériaux étalons et les échantillons.

L’existence d’échantillons d’épaisseur de quelques centaines de micrometre (substrats
peu épais) exige des pointes de rayon < 15um pour que ce type d’échantillons soit considéré
comme milieu infini. L’utilisation de ce type de pointes est limitée par la dégradation de la
pointe apres quelques mesures en contact et sa faible sensibilité quantitative. Une hypothése
simplificatrice a été proposée dans la premiére partie de ce chapitre et nous a permis de
caractériser des échantillons de faibles épaisseurs avec une sensibilité élevée grace a

I’utilisation de larges pointes. Cette hypothese est basée sur I’utilisation d’un échantillon
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¢talon dans le méme ordre d’épaisseur (£100um) et de permittivité (£8) de 1’échantillon a
caractériser. Ceci nous permet de considérer que les lignes de champ électriques sont
uniformément distribuées dans ces deux matériaux, tant que leurs épaisseurs et leurs
permittivités restent proches. Les valeurs de la permittivité relative et de la tangente de pertes
des échantillons de faibles épaisseurs déterminées par la nouvelle approche montrent un bon
accord avec celles rapportés par d’autres techniques de mesure avec une incertitude de mesure
de +2,5% sur la permittivité relative et de +5% sur la tangente de pertes. Ensuite, des études
ont été realisées dans la deuxiéme partie de ce chapitre pour tester la capacité de notre
systeme dans la caractérisation quantitative des échantillons diélectriques a la réalisation des
imageries 2D des propriétés diélectriques et surfaciques de différents échantillons. Pour
rendre 1’état de surface d’un échantillon inhomogéne, quatre fissures ont été gravées par un
faisceau laser sur un substrat de silicium. De méme, pour créer une inhomogéneité
diélectrique plus importante dans un échantillon, nous avons percé un via elliptique dans un
substrat d’Alumine par faisceau laser. Des cartographies surfaciques et diélectriques ont été
réalisées a 1’aide de notre systéme de mesure, ces cartographies montrent que la sonde utilisée
dans la caractérisation quantitative des échantillons (rayon 60um) a une résolution spatiale de
I’ordre de 100um. Par comparaison avec la résolution spatiale obtenue par notre modele
électrostatique présentée dans le chapitre 2 (135um), nous constatons une faible différence.
Celle-ci peut étre expliquée par une erreur dans la modélisation de la forme de la pointe
utilisée dans les mesures qui peut ajouter une erreur sur la valeur de la résolution spatiale de
10%. De plus, la faible dégradation de la forme de la pointe pendant les mesures (~5um) peut
ajouter aussi une erreur sur la valeur de la résolution spatiale de 10%.

Connue comme une technique de caractérisation mono fréquence, dans la troisieme
partie de ce chapitre nous avons démontré que nous pouvons utiliser la microscopie
microonde en champ proche dans des caractérisations multi-fréquences [4GHz-16GHz]. La
technique consiste a perturber les modes de résonance de la cavité TM une fois 1’échantillon
en contact avec la pointe. Aprés la sélection des modes de résonance qui se décalent
suffisamment (AF > 5MHz) en fréquence une fois 1’échantillon en contact avec la pointe, une
caractérisation sur plusieurs points de frequences a été réalisée pour un échantillon Ferro
A6M. Les résultats de caractérisation obtenus sont tres proches des résultats obtenus par la
méthode SCR mais avec une incertitude supérieure. Cependant, la méthode proposée n’a

besoin que d’un seul résonateur et d’un seul échantillon de faible volume. Par comparaison,
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pour réaliser ce type de mesure avec la méthode SCR nous avons besoin de différents
résonateurs avec plusieurs échantillons de différentes dimensions au sein du laboratoire.

Dans la quatrieme partie de ce chapitre nous avons présenté notre propre modele
électrique-¢électrostatique qui est capable de déterminer la permittivité relative des
échantillons diélectriques de différentes épaisseurs sans utiliser un matériau étalon. Ce
nouveau modele prend en compte les différents paramétres qui ont des effets sur la
caractérisation des échantillons (rayon de la pointe, épaisseur de 1’échantillon, permittivité de
I’échantillon). Les permittivités relatives des échantillons déterminées a 1’aide de ce modele
sont trés proches des permittivités rapportées avec une incertitude de mesure de I’ordre de
+3%.

Vu que le modeéle électrostatique ne prend pas en compte les pertes de I’échantillon, il
est impossible de déterminer la tangente de pertes des échantillons avec ce modele. Une
premiere étude a été réalisée pour quantifier les pertes des échantillons caractérisés seulement
a I’aide de la résistance équivalente qui modélise les pertes de 1’échantillon & ;. Nous avons
réussi a établir une relation entre les valeurs de pertes de matériaux déja connues et leurs
résistances équivalentes R, calculées par le modéle électrique, en calculant une courbe de
tendance. A partir de cette équation nous avons estimé les pertes d’un échantillon Epoxy, ce
qui nous a permis de calculer sa tangente de pertes. Nous avons trouve une erreur de 13% par
rapport a la valeur de cette tangente de pertes rapportée par la technique SCR. Nous pouvons
déduire d’apres cette étude que la valeur de la résistance calculée par notre modele €lectrique
varie dans le bon sens avec les pertes diélectriques des échantillons. Par contre, pour trouver
des relations plus précises entre la résistance et la perte diélectrique, nous avons besoin de
réaliser d’autres mesures sur d’autres échantillons, afin d’enrichir notre base d’apprentissage.

Un autre avantage de notre nouveau modeéle étudié dans cette partie du chapitre 3, est la
possibilité de caractériser des échantillons multicouches avec une précision satisfaisante de
+3%. Différents échantillons bicouches ont été préparés et mesurés, montrant que si un des
matériaux de I’empilement bicouche est connu, nous pouvons déterminer la permittivité de la
couche inconnue. En perspective, il serait intéressant de développer un algorithme capable de
donner en sortie les valeurs des permittivités de chacune des couches d’un échantillon, sans
connaitre nécessairement les valeurs des permittivités de certaines couches en multipliant les
conditions de mesures telles que le retournement de 1’empilement des couches ou

I’application d’un plan conducteur en face arriére de I’empilement.
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INTRODUCTION

La corrosion est I'un des principaux meécanismes d'endommagement affectant les
différentes constructions. D’un point de vue économique, les effets de la corrosion sont d'une
importance primordiale. Le remplacement des équipements et matériels corrodés constitue
pour l'industrie une charge financiére tres élevée a laquelle il faut ajouter le manque a gagner
correspondant a I'arrét des installations nécessaires pour effectuer les réparations.

La surveillance de facon continue des structures qui fonctionnent dans des
environnements corrosifs est intéressante, surtout au niveau des informations sur I'état de
I'équipement opérationnel de la structure cible, et ceci dans l'intention d'éviter des arréts
imprévus et de restreindre les codts de maintenance et de réparation des équipements.

Il existe plusieurs techniques classiques pour la détection de la corrosion comme la
détection visuelle, la détection ultrasonore et la détection par radiographie. Ce type de
techniques a plusieurs inconvénients : équipements chers, difficultés d’analyse des résultats,
mesure en contact, ... Pour éviter ces contraintes, des capteurs de corrosion actifs ont été
développés. Ce type de capteur peut étre interrogé a distance, mais il a besoin d’une source
d’alimentation, et comme la corrosion est un processus trés long (plusieurs années), le capteur
doit avoir une longue durée de vie. Ceci est tres restrictif pour les capteurs actifs quand ils
sont intégrés dans la structure et donc inaccessibles, d’ou la nécessité de développer des
capteurs de corrosion économiques, sensibles, sans fil et qui nous permettent de suivre d’une
manicre continue 1’évolution de la corrosion des structures fonctionnant dans des milieux
corrosifs.

Dans la premiére partie de ce chapitre nous présentons le travail réalisé a I’Université de
Bretagne Occidentale (UBO) sur I’interaction électromagnétique des structures microondes
avec les effets de la corrosion. Ce travail a été la brique de base dans la conception et la
réalisation de nos capteurs dans cette collaboration entre XLIM et UBO.

Dans la deuxieme partie nous présentons le cahier de charge proposé par UBO et XLIM
pour un nouveau capteur de corrosion, ainsi que des études électromagnétiques sur une
structure résonante a base d’Alumine. Les études comprennent la variation de la réponse
électromagnétique des structures affectées par les différents effets de la corrosion (fissures,
diminution de la conductivité, diminution de la masse). Ces études primaires nous permettront

de comprendre le comportement du capteur final une fois exposé a un environnement corrosif.
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Dans la troisieme partie nous décrivons les différentes étapes de la réalisation des
résonateurs présentés dans la partie précédente et les différentes mesures expérimentales
réalisées afin de valider les résultats théoriques obtenus.

Dans la quatrieme partie de ce chapitre nous présentons une étude électromagnétique
d’un capteur de corrosion capable de détecter les différents niveaux de dégradation du zinc
par processus de corrosion. Les études comprennent la variation de la réponse
électromagnétique du capteur affecté par les difféerents effets de la corrosion sur le zinc. De
méme nous présentons les différentes étapes de réalisation du capteur et les résultats des
mesures réalisées a XLIM et dans le laboratoire de magnétisme de Brest.

Dans la derniére partie de ce chapitre nous présentons une partie importante d’une étude
d’un capteur qui a été réalisée a XLIM et qui n’a pas pu étre achevée par un vrai test de
corrosion. Ce capteur a une réponse fréquentielle limitée dans une bande de fréquence de

80MHz, ce qui nous permet de I’interroger par un tag RFID 2,4GHz-2,5GHz.

|. CAPTEUR DE CORROSION DEVELOPPE A L°’UBO

En collaboration entre I’institut de la corrosion, le Lab-STIC et le laboratoire de
magnétisme de Bretagne, Maria Yasri Segalen et al. ont développé un capteur de corrosion
passif sans contact [1]. Dans ce paragraphe nous présentons les différentes études concernant
I’effet de la corrosion sur les métaux réalisées par Maria Yasri et qui ont été une base pour

concevoir et réaliser notre capteur.
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Une ligne micro-ruban en zinc déposée sur un substrat en FR4 a été réalisee pour
¢tudier I’effet de la corrosion sur le zinc. Cette ligne est déposée dans une solution saline
(3,3g/l (NaCI+CH30H) + HR97%) qui a pour but de simuler la corrosion de cette ligne dans
un environnement réaliste [1]. Des mesures en transmission ont été réalisées pour cette ligne.
La Figure IV-1.a montre une variation de -10dB de la transmission pendant les deux
premiéres heures, ce qui s’explique par une baisse relativement homogene de ’épaisseur du
zinc et un changement de la conductivité du zinc dus a la création de produits de corrosion
relativement isolants comme 1’hydrozincite Zns(CO3)2(OH)s, 1’oxyde de zinc ZnO et
I’hydroxyde du zinc Zn(OH); [2]. Aprés 16 heures d’exposition, nous observons 1’apparition
d’un passe haut traduisant la présence d’une coupure au milieu du ruban.

La Figure IV-1.b montre une cartographie réalisée dans la partie corrodée de
I’échantillon par la microscopie SEM (Secondary Electron Microscope). Nous pouvons
remarquer la présence de fissures et de zones de produit de corrosion isolant dans le zinc qui
ont entrainé la coupure de la ligne et I’apparition du comportement passe haut.

Apres 1’étude des effets de la corrosion sur le zinc, Maria Yasri et al. ont développé un
capteur de corrosion en zinc basé sur une ligne de transmission microstrip présentant un
résonateur a stub. Le capteur est réalisé sur un substrat FR4, la longueur du stub est de 4cm.
La ligne et le stub sont protégés contre la corrosion sauf une petite zone au milieu du stub

comme le montre la Figure 1V-2.a.
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Figure 1V-2: (a) Le résonateur a stub protége, (b) Mesure de la transmission au cours de

la corrosion
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Le capteur est déposé dans une solution saline (6,69/I (NaCI+CH3OH) + HR97% ). Des
mesures en transmission ont été réalisées pour cette ligne. La Figure 1V-2.b montre la mesure
du coefficient de transmission du capteur non corrodé aprés 24h et 48h de corrosion. La
fréquence de résonance du capteur non corrode est de 1,1 GHz, aprés 48h de corrosion cette
fréquence est décalée de 800MHz vers les hautes fréquences. Ce décalage est dd a la coupure
de la zone non protégée, ce qui entraine une diminution de la longueur du stub de 4cm a 2cm
et par suite un décalage de résonance vers les hautes fréquences.

A la suite de ces études préliminaires, il a été déduit que les effets de la corrosion sur un

métal peuvent étre présentés par une combinaison de plusieurs phénomenes :

1. Apparition progressive de fissures,

2 Dégradation progressive de la conductivite,
3. Perte progressive en masse,

4 Présence progressive de zones isolantes.

1. CAHIER DES CHARGES D’UNE NOUVELLE
GENERATION DE CAPTEURS DE CORROSION

Comme présent¢ dans D’introduction de ce chapitre, ce travail est réalis¢ en
collaboration avec Lab-STIC et le laboratoire de magnétisme de Bretagne. Au déebut de ce
projet nous avons imposé un cahier des charges sur les nouveaux capteurs de corrosion dont le
fonctionnement est basé sur le monitorage de la fréquence de résonance et du facteur de
qualité pour étudier I’évolution de la corrosion des métaux. Ces capteurs doivent respecter
plusieurs conditions :

1. Utilisation de substrats ayant une haute résistivité a la corrosion,

2. Compacité des capteurs afin d’éviter tout impact mécanique ou environnemental

susceptible de les endommager,

3. Forme plate des capteurs pour pouvoir les intégrer facilement aux endroits exposes a

la corrosion (batiments, bateaux, avions, ponts, ...),

4. Avoir un facteur de qualité a vide > 100, d’une part pour augmenter la sensibilité du

capteur sur des faibles variations fréquentielles, et d’autre part parce que la lecture
de Qg permettra de connaitre 1’évolution de la corrosion des métaux,

5. Fréquence de fonctionnement dans la bande ISM, en particulier autour de 2,45GHz,
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6. Avoir un décalage fréquentiel de 20MHz au moins pour faciliter la lecture de la
réponse du résonateur.

7. Possibilité d’interroger le capteur a distance par une antenne.

I11. CHOIX DE LA TECHNOLOGIE

La technologie planaire est tres souvent utilisee en raison de son faible encombrement,
de son intégration aisée et son faible colt de fabrication, elle patit cependant d’un facteur de
qualité faible. En réponse a cela, la technologie SIW (substrate integrated waveguide) [3] se
présente comme un compromis entre le planaire, peu encombrant, et le volumique dont les
dimensions sont souvent rédhibitoires mais qui offre d’excellentes performances électriques.

Les structures SIWs sont des guides d’ondes rectangulaires formés dans un substrat. Les
parois latérales sont réalisées a 1’aide de rangées de trous métallisés (vias) intégrés dans un
substrat diélectrique qui est pris en sandwich par deux plans métalliques. Les trous
métalliques peuvent étre aussi remplacés par des métallisations des parois du substrat [4].

La technologie SIW est sélectionnée dans notre application pour son facteur de qualité
élevé (> 100), et aussi pour la possibilité de realiser ce type de structure dans notre

laboratoire.

V. CHOIX DE D’ALUMINE

Par rapport a nos objectifs, le capteur réalisé sera basé sur un substrat résonant. Ce
dernier doit avoir une faible tangente de pertes pour avoir un capteur avec un fort facteur de
qualité a vide Qo. De méme, ce substrat doit étre de faible encombrement, plat, de faible codt,
et le plus important, ce support doit résister a la corrosion pour qu’il ne modifie pas la réponse
du capteur. Cela nous ramene a sélectionner I’Alumine. En effet, I’Alumine Al,O3; peut
répondre a nos exigences vu que sa résistivité contre la corrosion est plus élevée que les
matériaux organiques, ceci est d0 a la faible solubilité chimique des composants de la
céramique et a sa bonne stabilité chimique [5], [6]. De méme, le matériau Al,O3 a une
tangente de pertes faible (de ’ordre de 10™), ce qui augmente le facteur de qualité du circuit
réalisé et par suite la sensibilité du capteur. En termes de compacité, I’Alumine a une bonne
résistance mécanique et une bonne dureté et résistance a I’usure [7]. Enfin, ce matériau est
relativement moins cher que certains des composés utilisés actuellement.

Donc dans la suite de ce chapitre, des substrats d’Alumine sont utilisés comme des

résonateurs pour les capteurs congus et realisés.
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V. ETUDE ELECTROMAGNETIQUE DES EFFETS DE LA
CORROSION SUR UNE STRUCTURE RESONANTE A

BASE D’ ALUMINE

Dans cette partie nous présentons différentes études électromagnétiques réalisées sur
des structures résonantes a base d’Alumine. Les études comprennent la variation de la réponse
électromagnétique des structures affectées par les différents effets de la corrosion (création
des fissures, dégradation de la conductivité et diminution de la masse des métaux déposés a
leur surface). Ces études primaires nous permettent de prédire et d’optimiser le comportement
du capteur une fois expose a un environnement corrosif. Toutes les structures présentées dans

cette partie ont été modélisées par le logiciel HFSS.

V.1. Capteur a base d’un résonateur en Alumine métallisé

Un premier modéle d’un capteur de corrosion a base d’un résonateur en Alumine
métallisé a été concu. Les effets de la corrosion sont appliqués a cette métallisation afin
d’observer leur impact sur la fréquence de résonance, le coefficient de transmission a la
résonance et le facteur de qualité a vide du résonateur.

La Figure 1V-3.a, b montre le capteur concu: celui-ci est constitué d’un substrat
d’Alumine 96% de surface 25,5mm*25,5mm, d’épaisseur 0,5mm, de permittivité 9,4 et de
tangente de pertes 4.10 (& 10GHz). Les dimensions du substrat ont été choisies pour utiliser
des dimensions classiques pour de tels substrats d’origine commerciale. Le substrat est
couvert par une couche en cuivre d’épaisseur Sum et ayant une conductivité de 45S/um, sauf
le centre de sa face supérieure ou nous avons prévu une grille ayant une longueur et une
largeur de 13mm, les lignes verticales et horizontales qui composent la grille ont une largeur
de 250um et sont séparées par une distance de 700um. La grille est définie comme la zone
sensible a la corrosion dans notre capteur, et le reste de la métallisation dans notre capteur est
considéré protégé contre la corrosion. Le choix d’une grille était basé sur les résultats obtenus
par Maria Yasri et al. qui ont détecté 1’apparition de fissures dans les métaux corrodés, ces
fissures sont de I’ordre de quelques centaines de microns en longueur et quelques dizaines de
microns en largeur [1]. Donc nous n’aurons certainement pas des fissures longues et continues
sur les métaux, c’est pour cela que nous avons optimisé une forme de métallisation de la
partie sensible du capteur (la grille) pour faciliter sa dégradation et sa fissuration d’une

maniére plus prédictible et donc ameliorer le suivi de la corrosion.
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Le systétme d’excitation utilisé est composé d’une ligne coplanaire court-Circuitée
placée sur la partie supérieure du résonateur. Ce type d’accés a été déja validé dans une
précédente étude [8]. Les lignes court-circuitées permettent la concentration du champ
électromagnétique en ce point et par conséquent le couplage avec le champ électromagnéetique
du mode de résonance de la cavité TEjg;. Ce dernier a été choisi en raison de son facteur de
qualité a vide Qg élevé (~170 a 2,45GHz pour I’Alumine utilisée) par rapport aux autres
modes et sa bonne isolation fréequentielle par rapport aux modes supérieurs. Finalement les
lignes de champ magnétique produites par le systéme d’excitation coplanaire sont colinéaires

avec les lignes de champ magnétique de ce mode, ce qui facilite le couplage par des acceés

planaires.
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Figure 1\V-3: (a) Résonateur avec grille en vue de dessus, (b) Résonateur avec grille en
vue 3D
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Le coefficient de transmission Sy, en dB du capteur présenté dans la Figure IV-3.a, b est
présenté dans la Figure IV-4. La fréquence de résonance du mode TEjp; est de 2,745 GHz, le
niveau de S; est de -12,3dB et le facteur de qualité a vide Qo est de 166. La réponse de ce
premier capteur est satisfaisante pour notre application et constitue une bonne base pour

étudier les effets de la corrosion au niveau de cette grille (zone sensible a la corrosion).
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Figure 1V-4: Coefficient de transmission S;;(dB) du résonateur avec grillage

Les lignes de champs électrique et magnétique du mode de résonance TEjo; sont

présentés dans la Figure 1V-5.a, b.
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Figure 1VV-5: (a) Lignes de champ électrique du mode TEjp;, (b) Lignes de champ

magnétique du mode TEjo;
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Le champ électrique est maximum au centre du résonateur et les directions de ces lignes
sont perpendiculaires au plan XOY, par contre les lignes de champ magnétique sont

maximales sur I’extrémité et les directions de ces lignes sont tangentielles au plan XQOY.

V.1.1. Effet des fissures sur la résonance

Une premiere étude a €té réalisée pour analyser I’effet de la présence de fissures dans la
grille du résonateur sur la fréquence de résonance du mode TEjo;. Pour simuler le phénoméne
de la corrosion, des fissures de longueur égale a la largeur des lignes qui constituent la grille
(250pum) et de largeur de S0um ont été congues sur la grille d’'une maniére progressive
comme le montre la Figure 1V-6.a, b, ¢, d. Ces fissures préfigurent d’une maniére simple 1’un

des types de dégradation physique observés dans le paragraphe I1I.

(@) (b)

mEAEaS Soasoooca=osancoo o oo ot = D e o= o

(c) (d)
Figure IV-6: Distribution aléatoire et progressive du nombre de fissures: (a)=16
fissures, (b)=26 fissures, (c)=53 fissures, (d)=91 fissures

La Figure IV-7 montre les coefficients de transmission S;; en dB du résonateur en

présence et en absence des fissures. Chaque courbe présente un des quatre cas présentés dans
la Figure 1V-6.
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La courbe bleue montre un décalage de fréquence de 11MHz par rapport & la fréquence
de résonance du résonateur sans fissures, et une dégradation de 3,5% du facteur de qualité a
vide. Le décalage fréquentiel et la dégradation du facteur de qualité a vide sont dus a la
présence de 16 fissures dans la grille (Figure 1V-6.a). La courbe en rose (26 fissures) montre
un décalage fréquentiel de 31MHz par rapport a la fréquence de résonance du résonateur sans
fissures, une dégradation de 6,5% du facteur de qualité & vide et une baisse du niveau de Sj;
de -2dB. Les courbes en marron et noir (respectivement 55 et 94 fissures) montrent un
décalage fréquentiel de 52MHz et de 275MHz, respectivement, une dégradation du facteur de
qualité a vide de 12,6% et 30% respectivement, et une baisse du niveau de S,; de -2,5dB et
-13,7dB respectivement.
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Figure IV-7: Coefficient de transmission S,;(dB) avec et sans fissures

Les décalages fréquentiels observés sont liés a la création d’effets capacitifs a la surface
du résonateur chaque fois qu’une fissure est créée sur la grille. La dégradation du Qo et la
baisse du niveau de S,; sont dues aux pertes par rayonnement, Qo étant dégradé de plus de 5%
a partir de 26 fissures.

En conclusion, I’apparition progressive de fissures sur la grille entraine un décalage vers
les basses fréquences pour le mode TEjo;, une dégradation du facteur de qualité a vide et une
baisse du niveau du coefficient de transmission, donc si la corrosion crée progressivement des

fissures sur la grille du capteur, nous pouvons suivre 1’évolution de la corrosion du métal par
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le monitorage de la fréquence de résonance, du facteur de qualité a vide et du coefficient de

transmission.

V.1.2. Effet de la conductivité sur_la résonance

Une deuxieme étude a été réalisée pour analyser I’effet de la diminution de la
conductivité de la zone sensible du capteur sur la fréquence de résonance du mode TEjp; du
résonateur. Pour cette étude nous avons fixé la conductivité de métallisation qui couvre le
résonateur a 45S/um, et nous avons fait varier la conductivité de la zone sensible (la grille) de
45S/um a 0,5S/um. Le manque de valeurs des conductivités des métaux corrodés nous a
conduit a réaliser des études avec différentes valeurs de conductivité. Le choix de ces valeurs
est basé sur les résultats présentés dans le paragraphe 11 qui montrent que la conductivité du
métal corrodé diminue progressivement avec la degradation du métal a cause de la creation
progressive de produits de corrosion relativement isolants. Donc la valeur de conductivité
choisie peut aller de la valeur de conductivité du métal non corrodé vers une conductivité
égale a zéro qui présente un milieu isolant parfait.

La Figure IV-8 montre les coefficients de transmission Sy; en dB pour différentes
valeurs de conductivités. La courbe en rouge montre que, pour une conductivité de 45S/um, la
fréquence de résonance du mode TEjp; est de 2,745 GHz, le niveau de Sy; est de -12,3dB et le
facteur de qualité a vide Qo est 166. La courbe en vert (6=30S/um) montre une baisse du
niveau de S,; de 0,5dB et une dégradation du facteur de qualité de 5,8% par rapport au cas
précédent. La baisse du niveau de S; et la dégradation du facteur de qualité sont dues a la
diminution de la valeur de la conductivité de la partie sensible du capteur (grille) et par suite
I’augmentation de sa résistivité. La courbe en violet montre de la méme maniere que, pour
une conductivité de 20S/um, le niveau de S;; a diminué de 1,5dB et le facteur de qualité est
dégradé de 17% (Qo=140). Pour des valeurs de conductivité de 10S/um et de 5S/um, les
courbes en bleu et en orange montrent respectivement que le niveau de S,; diminue
respectivement de 3dB et de 6dB et le facteur de qualité est dégradé respectivement de 40% et
58%. Les deux courbes en jaune et en noir montrent que pour des conductivités de 1S/um et
de 0,5S/um respectivement le niveau de S,; diminue respectivement de 17dB et de 22dB et le
facteur de qualité est dégrade de 87% et 95% respectivement. On note ainsi que pour des
valeurs de conductivité inférieures a 0,5S/um nous avons une perte totale de la résonance du

mode TE101.
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Figure 1V-8: Coefficient de transmission S»;(dB) pour différentes valeurs de

conductivité

2,65 2,675 2,7 2,725 2,75 2,775 2,8 2,825 2,85

La Figure 1V-9.a, b résume la variation de la valeur du facteur de qualité a vide et du

niveau de S,; respectivement en fonction de la conductivité de la partie sensible du capteur

(grille).
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Figure IV-9:(a) Variation du coefficient de transmission S,;(dB) a la résonance en

fonction de la conductivité, (b) Variation du facteur de qualité a vide Qo en fonction de la

conductivité

En conclusion, la diminution progressive de la conductivité de la grille entraine une
baisse progressive du niveau de S»; et une dégradation progressive du facteur de qualité a vide
du capteur, et pour des valeurs de conductivité inférieures a 0,5S/pm, nous avons une perte
totale de la résonance du mode TEjo;. Par contre, la diminution progressive de la conductivité
de la grille entraine un décalage fréquentiel trés faible du mode TE;o; (< 5MHZz) qui peut étre
considéré comme négligeable, donc si la corrosion entraine une dégradation progressive de la
conductivité du métal, nous pouvons suivre I’évolution de sa corrosion par le monitorage du
facteur de qualité a vide et du niveau du coefficient de transmission jusqu’a une conductivité
de grille c=1S/um, aprés cette valeur nous ne pouvons plus suivre 1’évolution de la corrosion

car nous perdons totalement le pic de résonance.

Une troisiéme étude a été realisée pour analyser I’effet de la diminution de 1’épaisseur
de la métallisation de la zone sensible sur le mode TEq;. Pour cette étude nous avons fixé
I’épaisseur de métallisation qui couvre le résonateur a Sum, et nous avons fait varier
I’épaisseur de la zone sensible de 5um a 0,5um.

La Figure IV-10.a montre la variation des coefficients de transmission Sy; en dB en

fonction de 1’épaisseur de métallisation. Pour une épaisseur de 5um, le niveau de Sy; est de
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-12,3dB, ce dernier diminue légérement de 0,2dB et de 0,3dB pour des épaisseurs de
métallisation de 3um et 2um, respectivement. Pour des épaisseurs de 1um et de 0,5um, le

niveau de S,; diminue de 1dB et de 2,3dB respectivement par rapport au cas initial.
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Figure IV-10: (a) Variation du coefficient de transmission S,;(dB) en fonction de

I’épaisseur de métallisation, (b) Variation du facteur de qualité en fonction de I’épaisseur de

métallisation

La Figure 1V-10.b montre la variation du facteur de qualité a vide en fonction de
I’épaisseur de métallisation. Pour une épaisseur de 5um, le facteur de qualité a vide Qo est de

166, ce dernier reste constant pour des épaisseurs de meétallisation de 3um et de 2um,
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respectivement. Pour des épaisseurs de 1um et de 0,5um, le facteur de qualité & vide diminue
de 7% (Qo=153) et de 12% (Qo=143) respectivement par rapport au cas initial.

La diminution de 1’épaisseur de métallisation de la partie sensible du capteur (la grille)
entraine une augmentation de la résistivité de cette partie ce qui explique la baisse du niveau
de Sy et la dégradation de facteur de qualité. Par contre, dd a limitation du calcul numérique
du logiciel HFSS, nous ne pouvons pas étudier des épaisseurs de métallisation inférieures a
0,5um.

En conclusion, la diminution progressive de 1’épaisseur de métallisation de Sum a
0,5um entraine une faible baisse du niveau du coefficient de transmission S,; et une
dégradation faible du facteur de qualité. Par contre, la diminution de 1’épaisseur de la
métallisation de la grille n’a entrainé qu’un décalage fréquentiel du mode TEq; trés faible, et
la limitation du calcul numérique ne nous permet pas d’étudier des €paisseurs de métallisation
inférieures a 0,5um, donc si la corrosion entraine une diminution progressive de 1’épaisseur
de métallisation de Spm a 0,5um de la grille, nous pouvons suivre 1’évolution de la corrosion
du métal par le monitorage du facteur de qualité a vide et du niveau du coefficient de

transmission.

V.2. Conclusion

Les études réalisées sur un résonateur en Alumine métallisé avec grille montrent que
I’apparition progressive des fissures (de 16 a 94 fissures) dans la grille entraine un décalage
fréquentiel progressif, une dégradation du facteur de qualité et une baisse du niveau du
coefficient de transmission du mode TEjp du résonateur. Donc si la corrosion crée
progressivement des fissures dans la grille, I’évolution de la corrosion du métal peut étre
suivie par le monitorage de la fréquence de résonance, du facteur de qualité & vide et du
coefficient de transmission.

La dégradation progressive de la conductivité de la grille (de 45S/um a 0,5S/pum)
entraine une forte baisse au niveau du coefficient de transmission du mode TEjo; et aussi une
forte dégradation du facteur de qualité a vide du résonateur. Donc si la corrosion entraine une
dégradation progressive de la conductivité du métal, nous pouvons suivre 1’évolution de la
corrosion de métal par le monitorage du facteur de qualité a vide et du niveau de coefficient
de transmission jusqu’a une conductivité de grille o=1S/um, aprées cette valeur nous ne
pouvons plus suivre 1’évolution de la corrosion car nous perdons totalement le pic de

résonance.
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La perte progressive de 1’épaisseur de métallisation (de Sum a 0,5um) entraine une
baisse du niveau du coefficient de transmission du mode TEjg; et aussi une dégradation du
facteur de qualité du mode TE10;, mais ces variations restent faibles devant le fort impact de la
présence des fissures et la dégradation de la conductivité sur ce mode. Donc si la corrosion
entraine une diminution progressive de I’épaisseur de métallisation de Sum a 0,5um de la
grille nous pouvons suivre I’évolution de la corrosion du métal par le monitorage du facteur
de qualité a vide et du niveau du coefficient de transmission.

Nous pouvons donc conclure qu’un résonateur en Alumine métallis€é avec une partie
sensible a la corrosion comme celui présenté peut potentiellement étre utilisé comme un

capteur pour suivre I’évolution de la corrosion d’un métal.

VI. PARTIE EXPERIMENTALE

Dans cette partie de ce chapitre, nous décrivons les différentes étapes de la réalisation
des résonateurs présentés dans la partie précédente ainsi que les différentes mesures

expérimentales réalisées afin de valider les résultats théoriques proposés.

VI1.1. Réalisation de résonateur

Les résonateurs ont été réalisés dans notre laboratoire en passant par deux étapes. La
premiére étape est la métallisation des substrats en Alumine vierge par un dépét chimique en
cuivre. La deuxiéme étape consiste a graver les motifs d’excitations et la grille par une

machine a ablation laser.

De nombreuses techniques nous permettent de réaliser des dépots métalliques (dép6t
chimique en phase vapeur, dépdt physique en phase vapeur, projection plasma). Ces
techniques sont utilisées pour réaliser des dépdts homogenes sur une a quelques faces d’un
objet a métalliser. En revanche, nos résonateurs doivent étre métallisés sur toutes les surfaces
(métallisation 3D), donc il est nécessaire d’utiliser un procédé permettant idéalement
métalliser ’objet en 3D d’une mani¢re simple avec un trés bon conducteur. Le dépot
chimique « electroless-3D » [9] apparait comme une bonne solution en termes de simplicité
de mise en ceuvre, de colit mais surtout pour obtenir des dépdts homogenes sur les pieces 3D

non conductrices (substrat Alumine) que nous souhaitons métalliser.
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La procédure de métallisation par bains auto-catalytiques (electroless plating) nécessite
’utilisation de différentes solutions chimiques pour obtenir la couche en cuivre désirée sur
I’objet a métalliser (5um dans notre cas). Ce dernier est plongé successivement dans trois
solutions chimiques: la premiére est un conditionneur qui sert a fournir une uniformité de
polarité du matériau diélectrique de telle sorte que I'adsorption ultérieure du catalyseur soit
plus facile. La deuxiéme solution est le catalyseur qui permet l'activation de la surface
diélectrique avant I'étape de dépot et, enfin, la troisiéme solution est dédiée a la croissance de

la couche de cuivre.

(a) (b)
Figure 1V-11: (a) Substrat Alumine vierge, (b) Substrat Alumine métallisé par

electroless 3D (cuivre)

La Figure IV-11.a, b montre un substrat d’Alumine de surface 25mm*25mm et
d’épaisseur 0,5mm vierge et aprés métallisation par electroless 3D.

Apres la réalisation du dép6t nous avons mesuré sa conductivité en utilisant une cavité
résonante a 10GHz. La valeur de la conductivité mesurée est de 38S/um, cette valeur est
suffisante pour avoir le facteur de qualité du résonateur proche de celui désiré.

La deuxiéme étape dans la réalisation des résonateurs consiste a graver les motifs
d’excitation coplanaires et la grille sur la face supérieure du substrat métallisé par electroless
3D. Pour cela nous avons utilisé une machine a ablation laser avec un faisceau laser de
A=1pm. Ce dernier peut graver d’une maniére extrémement souple le systéme excitation et la

grille a la surface du substrat métallisé comme le montre la Figure IV-12.
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Figure IV-12: Résonateur en Alumine métallisé réalisé avec grille et systemes

d’éxcitation

V1.2. Procédure de mesure

L’utilisation des chambres pour essai au brouillard salin ou la vaporisation d'une
solution salée ou I’utilisation des chambres d’essai d’humidité qui produisent une atmosphere
propice a la corrosion qui attaque les objets est le meilleur endroit pour tester nos résonateurs.
En revanche, ce type de chambre n’était pas disponible dans les premiéres mesures. Pour cela
et pour valider les effets des fissures dans la métallisation sur la réponse électromagnétique du
résonateur, nous avons utilisé la machine a ablation laser pour créer des fissures imitant celles

créées par la corrosion.

Figure IV-13: Banc de mesure des résonateurs

La caractérisation hyperfréquence est réalisée dans un banc de mesure présenté dans la
Figure 1V-13. Ce dernier est composé d’une station sous pointes (équipée de pointes

coplanaires) et d’un analyseur de réseau vectoriel Rohde and Schwarz ZV A 24-4. Des pointes
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RF ACP40AGSG125 ont eté utilisees dans les mesures. Ces pointes de type GSG
(Ground-Signal-Ground), consistent en trois aiguilles paralléles dont deux, latérales, feront
contact avec les plans de masse et une, centrale, fera contact avec le signal. Ce systeme
présente un espacement (pitch) de 250um compatible avec les dimensions de la ligne
coplanaire utilisée pour 1’excitation des résonateurs.

Un étalonnage de type LOST (Load Open Short Through) est effectué a 1’aide d’un
substrat de calibrage coplanaire adapté a nos pointes de mesure. Il comporte tous les standards
dont nous avons besoin pour notre étude (court-circuit, circuit ouvert, charge adaptée et ligne
de transmission). Ces étalonnages permettent a I’analyseur de corriger les diverses erreurs de

mesure.

V1.3. Mesure du résonateur en Alumine métallisé avec grille

Une mesure a été réalisée pour le résonateur en Alumine métallisé avec grille. La
fréquence de résonance du mode TE;o; est de 2,74 GHz, le niveau de S;; est de -12,3dB et le
facteur de qualité a vide Qo est 166. La Figure IV-14 montre la fréquence de résonance
mesurée du mode TE;; est celle obtenue par la simulation EM. Les deux résultats sont en bon
accord.

dB(S(2,1))

-1 Q=

- — — = Simulé

—— Mesuré
15—

20—
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BTy
35—y
-40—
_45—

2.50 2.55 2.60 2.65 2.70 2.75 2.80 2.85 2.90

Freq(GHz)
Figure IV-14: Coefficient de transmission S,;1(dB) mesuré et simulé du résonateur avec

grille

Les fissures congues dans la simulation sur la grille du résonateur ont été réalisées a
I’aide de la machine a ablation laser (250um de longueur et 50um de largeur), comme le
montre la Figure IV-15.3, b, c, d.
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(c) (d)

Figure 1\V-15: Distribution aléatoire et progressive du nombre de fissures sur le

résonateur: (a)=16 fissures, (b)=26 fissures, (c)=53 fissures, (d)=91 fissures

La Figure 1V-16 montre les coefficients de transmission Sy; en dB simulés et mesurés
du résonateur avec et sans fissures. Chaque courbe présente un des quatre cas présentés dans
la Figure IV-15.
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Figure IV-16: Coefficient de transmission S,;(dB) mesuré et simulé avec et sans fissures
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Le Tableau I résume les résultats expérimentaux obtenus :

Nombre de fissures AF(MH2Z) S,1 (dB) Qo
0 0 -12,3 166

16 11 -12,4 160

26 31 -14,3 155

55 52 -14,5 145

94 275 -26 116

Tableau I: Variation du décalage fréquentiel, du coefficient de transmission S,;dB et du

facteur de qualité a vide avec 1’augmentation du nombre de fissures

Les résultats expérimentaux obtenus présentés dans la Figure 1V-16 et le Tableau |
montrent 1’augmentation progressive du décalage fréquentiel, la baisse progressive du niveau
de coefficient de transmission S,;dB et la dégradation du facteur de qualité a vide avec
I’augmentation progressive du nombre des fissures dans la grille. Ces résultats sont tout a fait
en accord avec ce que nous avons obtenu dans les études électromagnétiques sous HFSS,

donc ce systeme fonctionne et nous pouvons prédire son comportement.

V1.4. Conclusion

Les résultats expérimentaux obtenus sur le résonateur réalisé valident les résultats
obtenus par les simulations EM. L’apparition progressive de fissures sur la grille du
résonateur métallisé entraine, comme prévu, une augmentation progressive du décalage
fréquentiel, une dégradation progressive du facteur de qualité a vide et une baisse progressive
du niveau de S;;. Cependant, ce capteur souffre de certaines limitations :

1. Possibilité d’avoir des décalages fréquentiels vers les hautes fréquences ce qui
perturbe 1’analyse des résultats. Une structure géométrique de type rectangulaire ou
circulaire créée par les fissures peut engendrer un effet d’iris sur la cavité SIW. A ce
titre, on peut considérer cet iris comme un élément de couplage qui ramene
I’impédance de rayonnement sur le résonateur RLC que constitue notre résonateur. On

peut ainsi constater suivant le cas, un décalage vers les hautes fréquences de la
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fréquence de résonance qui sera délicat si ’on recherche une variation continue
négative de celle-ci.

2. Si la corrosion est homogeéne et crée des fissures dans la grille, toutes les lignes qui
forment la grille vont se fissurer simultanément puisqu’elles sont de méme largeur. Par
conséquent, la fréquence de résonance du mode TEjg; passera directement a sa valeur
finale sans se décaler progressivement, de méme pour le facteur de qualité et le niveau
de S,1, ce qui ne nous permet pas de suivre 1’évolution de la corrosion du métal.

3. Niveau de coefficient de transmission du capteur Sy; faible (-12,3 dB), pour que ce
capteur soit interrogé par une antenne

4. Si la corrosion entraine une diminution progressive de la conductivité, nous ne
pouvons pas suivre 1’évolution de la corrosion si la conductivité de métal devient
inférieure a 1S/um, car comme montré dans le paragraphe VI1.1.2, pour une
conductivité de la grille < 0,5S/um, nous perdons totalement le pic de résonance du
model TEjo;.

5. L’¢évolution de la corrosion du métal ne peut pas étre suivie par le monitorage de la
fréquence de résonance si la corrosion ne crée pas des fissures, ce qui peut limiter
I’analyse des résultats.

Ces limitations nous conduisent a faire évoluer ce capteur pour qu’il puisse étre utilisé

comme capteur fiable pour suivre 1’évolution de la corrosion d’un métal.

VII. ETUDE ELECTROMAGNETIQUE DU CAPTEUR DE
CORROSION EVOLUE

Apres les études électromagnétiques et les mesures expérimentales réalisées
précédemment, nous avons constaté que nous pouvons, a partir d’un résonateur di¢lectrique
métallisé, réaliser un capteur capable de suivre 1’évolution de la corrosion des métaux. La
premiére génération du capteur présentée précédemment souffre de quelques limitations, ce
qui nous a conduits a faire évoluer cette génération. Dans cette partie de ce chapitre nous
présentons une €tude ¢électromagnétique d’une deuxiéme génération du capteur de corrosion
évolué par rapport au capteur précédent. Les limitations de la premiere génération sont

résolues dans cette deuxieme génération de capteurs.
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VI1.1. Description générale de la structure

La structure congue est présentée dans la Figure IV-17. Elle est constituée d’un substrat
d’Alumine 96% de surface 25mm*25mm et d’épaisseur Imm, d’une couche en cuivre de 3um
d’épaisseur protégée contre la corrosion par une couche de 200nm d’or qui entoure tout le
substrat (zone jaune) sauf le centre ou une couche de zinc de conductivité 16,7S/um et
d’épaisseur 3um divisée en fils a été déposée (zone grise). Les fils de zinc peuvent étre
considérés comme étant la zone sensible de notre capteur. Le zinc est sélectionné pour sa

large utilisation dans les industries de transport.

Pour ne pas avoir une pile électrochimique entre les fils de zinc sensibles a la corrosion
et le cuivre protégé par I’or (deux métaux de natures différentes), et pour isoler chaque série
de fils de zinc les uns des autres afin d’éviter la création de zones fermées (carré, rectangle,
...) entre les fissures qui peuvent se créer sur les fils de zinc, ce qui entraine un décalage vers
les hautes fréquences et perturbe ensuite 1’analyse des résultats, une zone de zinc qui n’est pas
sensible a la corrosion (zone verte) est déposée autour des fils (cette zone sera protégée une
fois que le capteur est réalisé par une résine AZ4533).

Les excitations du résonateur sont de type coplanaire adapté 50Q2, compatible avec des
connecteurs SMA. L’utilisation de ce type de connecteur est privilégiée due a sa comptabilité
avec le systeme de cablage utilisé dans la mesure du capteur dans des enceintes spéciales
comme celles utilisées dans des chambres de corrosion. Les deux motifs en forme de fente sur
les deux extrémités du capteur sont optimisés pour régler la fréquence de résonance du mode

TE101 a 2,5 GHz. La Figure IV-17 présente en 3D cette structure.

Réglage de la
fréguence

. Couche d’Or
Zinc

Fils de Zinc
non protégé

VY X
Figure I\VV-17: Capteur de corrosion intelligent, vue 3D
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Les fils en zinc sont optimisés de sorte que le capteur soit capable de suivre 1’évolution
de la corrosion du zinc méme si la corrosion est homogene (nous rappelons que dans la
premiére génération du capteur, comme les fils qui constituent la grille sont de méme largeur,
si la corrosion est homogene et cree des fissures dans la grille, les fils vont se fissurer
simultanément et la fréquence de résonance du mode TE;o; passera directement a la réponse
finale du capteur sans se décaler progressivement, de méme pour le facteur de qualité et le
niveau de Syi, ce qui nous ne permet pas de suivre 1’évolution de la corrosion du métal). Pour
ce but nous avons concgu différentes largeurs de fils de zinc dans le capteur : 200pum, 400um
et 600pum comme le montre la Figure IV-17. Les fils de largeur 200pum seront supposés se
fissurer au début par la corrosion et, avec 1’évolution de la corrosion du zinc, les fils de
largeur 400um seront ensuite fissurés, et aprés une évolution plus avancée de la corrosion du
zinc, les fils de largeur 600um seront finalement fissurés. Donc a I’aide de ce systéme a base
de fils progressivement fissurés nous pouvons suivre 1’évolution de la corrosion du zinc.

Le coefficient de transmission S,; en dB du capteur est présenté dans la Figure 1V-18.
La fréquence de résonance du mode TEjo; est de 2,5 GHz, le facteur de qualité a vide Qg est
200 et le niveau de S,; est de -2,5dB, ce niveau est suffisant pour que ce capteur puisse étre

interroge a distance par une antenne.

dB(S(2,1))
0 - - — == Sans fissures simulé

'35 L} L} L] L} L
2 2,2 2,4 2,6 2,8 3
Freq(GHz)

Figure 1V-18: Coefficient de transmission S»1(dB) du capteur

Les lignes de champs électrique et magnétique du mode TEg; sont présentées dans la

Figure 1V-19.a, b. Comme déja presenté dans le paragraphe 1V.1, les lignes de champ H
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(tangentielles au plan XOY) sont les seules a étre affectées par la présence des fissures sur la
métallisation du résonateur. C’est pour cela que nous avons distribué les fils de zinc dans les

endroits ou nous avons un champ H fort, a savoir sur la périphérie de la zone sensible du

résonateur.
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Figure 1V-19: (a) Lignes de champ électrique du mode TE101, (b) Lignes de champ

magnétique du mode TEjn

VII.1.1. Effet des fissures sur_la résonance

Une premiére étude a été réalisée sur la variation de la réponse électromagnétique du
capteur en présence des fissures dans les fils en zinc. Nous partons sur I’hypothése que la
corrosion va couper les fils de 200um de largeur, ensuite ceux de 400um et finalement les fils

de 600um de largeur comme le montre la Figure 1VV-20.a, b, c.

Fils 200pum Fils 600pum

(@) (b) (©)

Figure 1\VV-20: (a), (b), (c) Coupure des fils de 200pum, 400um, 600um de largeur
respectivement
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La Figure IV-21 montre les coefficients de transmission S;; en dB du capteur en
absence et en présence de fissures dans les fils. Chaque courbe dans la Figure IV-21, présente
un des quatre cas présentés dans la Figure 1V-20.

La courbe en bleu (coupure des fils de 200um) montre un décalage fréquentiel de
25MHz par rapport a la fréquence de résonance du mode TE;jo; du capteur sans coupure et une
dégradation de 5,5% du facteur de qualité a vide. Ce décalage fréquentiel et cette dégradation
du facteur de qualité a vide sont dus a la coupure des fils de zinc de 200um de largeur. La
courbe en violet (coupure des fils de 400um) montre un décalage fréquentiel de 176MHz par
rapport a la fréquence de résonance du capteur sans coupure, une dégradation de 13% du
facteur de qualité a vide et une baisse du niveau de S,; de -1,2 dB. La courbe en vert (tous les
fils sont coupés) montre un décalage fréquentiel de 559MHz, une dégradation du facteur de

qualité a vide de 24%, et une baisse du niveau de Sy; de -7,7 dB.
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Figure IV-21: Coefficient de transmission S;;(dB) du capteur avec et sans coupure des

pixels

D’apres cette étude nous pouvons déduire que si la corrosion entraine la coupure
progressive de fils de zinc, nous pouvons suivre 1’évolution de la corrosion de zinc par le
monitorage de la fréquence de résonance, du facteur de qualité a vide et du niveau du

coefficient de transmission.
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Dans I’étude précédente nous avons étudié la variation du décalage fréquentiel en

fonction de la coupure des fils de zinc, celle-ci a été reéalisée en coupant les fils de méme

largeur en méme temps. Cependant, les fils de méme largeur seront certainement coupés

aléatoirement et a des temps différents. Ainsi, une deuxiéme étude a été réalisée sur la

variation du décalage fréquentiel en fonction du nombre de fils coupés.
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Figure 1V-22: Variation du décalage fréquentiel en fonction du nombre de fils coupés

La courbe dans la Figure IVV-22 montre la variation du décalage fréquentiel en fonction

du nombre de fils coupés. Les fils sont découpés du plus fin au plus large, et les fils de méme

largeurs sont découpés 'un apreés ’autre et d’une maniere aléatoire. La courbe montre

I’augmentation du décalage fréquentiel en fonction de 1’augmentation du nombre de fils

coupés et ceci méme avec une distribution aléatoire des coupures sur chaque taille des fils.
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Figure 1\V-23: Variation du décalage fréquentiel en fonction du nombre de fils coupés
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Si nous décomposons la courbe dans la Figure 1V-22 en trois courbes (Figure 1V-23.a,
b, ¢) qui présentent la variation du décalage fréquentiel en fonction du nombre de fils de
méme épaisseur coupés aléatoirement, nous pouvons constater que le décalage fréquentiel est
une fonction exponentielle du nombre de fils coupés.

VII.1.1. Effet de la_ conductivité sur la résonance

Comme déja démontré précedemment, pour le capteur de la premiére génération, la
diminution progressive de la conductivité de la grille entraine une baisse progressive du
niveau de S,; et une dégradation progressive du facteur de qualité a vide du capteur. Et pour
des valeurs de conductivité inférieures a 0,5S/pum, nous avons une perte totale de la résonance
du mode TEjp;. Par contre, la diminution progressive de la conductivité de la grille n’a pas
entrainé un décalage fréquentiel notable du mode TEj;, donc 1’évolution de la corrosion du
métal peut étre suivie par le monitorage du facteur de qualité & vide et du niveau du
coefficient de transmission.

Dans ce paragraphe nous avons réalisé les mémes études du paragraphe VI1.1.2 mais
cette fois-ci en diminuant progressivement la conductivité des fils de zinc de 16,7S/um a
0,005S/um pour étudier la variation de la réponse du capteur.
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Figure 1\V-24: Coefficient de transmission S,;(dB) pour différentes valeurs de

conductivité
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La Figure 1V-24 montre les coefficients de transmission Sy; en dB du résonateur pour
des valeurs de la conductivité allant de 16,7S/um a 0,0065S/um. Le niveau de Sy; et le facteur
de qualité a vide du mode TEjp; diminuent progressivement avec celle de la conductivité des
fils de zinc, et pour une valeur de conductivité 6=0,0065S/pum, le facteur de qualité & vide du
mode TEjo est Qg < 2 et le niveau de S,; est -33dB. Pour des valeurs de conductivité
inférieures a 0,0065S/um, nous avons une perte totale du pic de résonance. En ce qui
concerne la fréquence de résonance du mode TEjq, cette fréquence commence a se décaler
vers les basses fréquences d’une maniere notable (AF > 10MHz) a partir d’une conductivité
des fils 6=0,167S/um. Cette fréquence continue a se décaler progressivement vers les basses
fréquences, et pour une valeur de conductivité 6=0,0065S/um, le décalage fréquentiel est de
AF=470MHz.

La baisse progressive du niveau de S,; et du facteur de qualité a vide et le décalage
fréquentiel s’expliquent par I’augmentation de la résistivité des fils de zinc. Cet effet peut étre
modélisé par la création de résistances sur la surface du résonateur dans les endroits des fils.
La valeur de ces résistances augmente avec la diminution de la conductivité, ce qui entraine la

baisse progressive du niveau de S,; et du facteur de qualité a vide et le décalage fréquentiel.

o (S/um) F(GHz) S» dB Qo
16,7 2,5 -2,5 200
1,67 2,5 -5 150

0,167 2,488 -7 100
0,1 2,472 -9 80
0,07 2,43 -12 50
0,04 2,37 -16,3 30
0,025 2,25 -18,5 20
0,015 2,19 -24 15
0,01 2,1 -28 10
0,0065 2,03 -32 <2

Tableau II: Variation de la fréquence de résonance, du niveau de S,; et du facteur de

qualité Qg en fonction de la conductivité des fils de zinc
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Le Tableau Il résume pour chaque valeur de conductivité des fils de zinc simulée, la
fréquence de résonance du mode TE;q;, le niveau de S;; en dB et le facteur de qualité a vide.

Une comparaison de ces résultats avec ceux du capteur de la premiére génération
montre que:

1. Pour une conductivité < 1S/um nous avons une perte totale du pic de résonance du
capteur de la premiere génération, par contre la perte totale de ce pic dans le capteur
évolué de deuxieme génération est pour une conductivité inférieure a 0,0065S/um,
donc si la corrosion entraine une diminution progressive de la conductivité de zinc, par
le capteur évolué, nous pouvons suivre une évolution plus avancée de la corrosion de
zinc par rapport au capteur de la premiere génération.

2. Si la corrosion entraine une diminution progressive de la conductivité, le suivi de
I’évolution de la corrosion par le capteur de la premicre génération est par le
monitorage du facteur de qualité et du niveau de Sy; seulement, ce qui peut limiter
I’analyse des résultats. Par contre, par le capteur évolué de deuxiéme génération, nous
pouvons suivre I’évolution de la corrosion du zinc par le monitorage de la fréquence

de résonance, du facteur de qualité et du niveau de Sy;.

En conclusion, si la corrosion entraine une diminution progressive de la conductivité
des fils de zinc (jusqu’a une valeur de 6~0,0065S/pum), le capteur évolué nous permet de
suivre 1’évolution de la corrosion du zinc par le monitorage de la fréquence de résonance, du

facteur de qualité et du niveau de S;;.

Une troisiéme étude a été réalisée pour analyser I’effet de la diminution de I’épaisseur
de métallisation des fils de zinc sur le mode TEjo;. Pour cette étude nous avons fait varier
I’épaisseur des fils de 3um a 0,5um.

La Figure 1V-25 montre la variation des coefficients de transmission Sy; en dB en
fonction de I’épaisseur de métallisation. Pour une épaisseur de 3um, le niveau de S, est de
-2,3dB, ce dernier diminue légérement de 0,2 dB et de 0,4dB pour des épaisseurs de
métallisation de 2um et de 1um respectivement. Pour des épaisseurs de 0,5um, le niveau de
S21 diminue de 1dB par rapport au cas initial.
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Figure 1V-25: Variation du coefficient de transmission S,;(dB) en fonction de

I’épaisseur de métallisation

La Figure IV-26 montre la variation du facteur de qualité a vide en fonction de
I’épaisseur de métallisation. Pour une épaisseur de 3um, le facteur de qualité a vide Qo est de
200. Pour des épaisseurs des fils de zinc de 2um et de 1um, le facteur de qualité a vide
diminue de 5% (Qo=190) et de 12,5% (Q,=175) respectivement par rapport au cas initial. Pour
une épaisseur de 1um, le facteur de qualité a vide diminue de 20% (Qo=160) par rapport au

cas initial.
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Figure 1\VV-26: Variation du facteur de qualité en fonction de 1’épaisseur de métallisation
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La diminution de 1’épaisseur de métallisation des fils de zinc entraine une augmentation
de la résistivité de ces fils, ce qui explique la baisse du niveau de S,; et la dégradation du
facteur de qualité. Par contre, d0 a la limitation de calcul numérique du logiciel HFSS, nous
ne pouvons pas etudier des épaisseurs de métallisation inférieures a 0,5um.

En conclusion, la diminution progressive de 1’épaisseur de métallisation du zinc de 3um
a 0,5um entraine une faible baisse du niveau du coefficient de transmission S,; et une
dégradation faible de facteur de qualité. Par contre, la diminution de 1’épaisseur de
métallisation des fils de zinc n’a pas entrainé un décalage fréquentiel du mode TEjo, et la
limitation du calcul numérique ne nous permet pas d’étudier des épaisseurs de métallisation
plus faible que 0,5um, donc si la corrosion entraine une diminution progressive de I’épaisseur
de métallisation de 3um a 0,5um de la grille, nous pouvons suivre 1’évolution de la corrosion
de métal par le monitorage du facteur de qualité a vide et du niveau du coefficient de

transmission.

VI11.2. Conclusion

Les études realisées sur le capteur évolué de deuxieme génération montrent que la
coupure progressive des fils de zinc entraine un décalage fréquentiel progressif, une
dégradation de facteur de qualité et une baisse du niveau du coefficient de transmission du
mode TEjp; du résonateur. Donc si la corrosion crée des coupures progressives des fils de
zinc, I’évolution de la corrosion de zinc peut étre suivie par le monitorage de la fréquence de
résonance, du facteur de qualité a vide et du coefficient de transmission.

La dégradation progressive de la conductivité de la grille (de 16,7S/um a 0,0065S/um)
entraine une forte baisse du niveau du coefficient de transmission du mode TE;p, une forte
dégradation du facteur de qualité a vide, ainsi qu’un décalage fréquentiel vers les basses
fréquences. Donc si la corrosion entraine une dégradation progressive de la conductivité du
métal, nous pouvons suivre 1’évolution de la corrosion du métal par le monitorage de la
fréquence de résonance du mode TEjg;, du facteur de qualité a vide et du coefficient de
transmission jusqu’a une conductivité de grille c=1S/um, aprés cette valeur nous ne pouvons
plus suivre 1’évolution de la corrosion car nous perdons totalement le pic de résonance.

La perte progressive de I’épaisseur des fils de zinc (de 3um a 0,5um) entraine une
baisse du niveau du coefficient de transmission du mode TEjg; et aussi une dégradation du
facteur de qualité variation du mode TE;o;, mais ces variations restent faibles devant le fort

impact de la coupure et la dégradation de la conductivité sur ce mode. Donc si la corrosion
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entraine une diminution progressive de 1’épaisseur de métallisation des fils de zinc de 3pum a
0,5um de la grille, nous pouvons suivre I’évolution de la corrosion du métal par le monitorage
du facteur de qualité a vide et du niveau du coefficient de transmission.

En conclusion, les résultats théoriques obtenus de ce capteur montrent qu’a 1’aide de
notre systeme, quel que soit 1’effet de la corrosion sur les fils de zinc, nous sommes capables
de suivre 1’évolution de la corrosion de zinc. Ces résultats sont satisfaisants pour 1’application
désirée, une mesure expérimentale en environnement s’avere ici essentielle pour vérifier ces

résultats.

VIIl. PARTIE EXPERIMENTALE

Dans cette partie nous décrivons les différentes étapes de réalisation du capteur évolué
présenté dans les parties précedentes et les différentes mesures expérimentales réalisées afin

de valider les résultats théoriques obtenus.

VIII.1. Réalisation d’un capteur étalon par lithographie

Un premier capteur recouvert de cuivre et protégé par une couche de 200nm d’or pour
la protection a été realisé a XLIM pour plusieurs raisons :
1. Utiliser ce capteur normalement insensible a la corrosion comme étalon pour comparer
son comportement une fois placé dans un milieu corrosif avec le capteur en zinc,
2. Tester le comportement de ce capteur en premier temps, a XLIM, une fois les fils

coupés par le laser.

VIIIL1.1. La lithographie [10]

La lithographie est une technique qui permet de créer des motifs dans une couche de
circuit. La lithographie consiste en I'exposition a la lumiere ultra-violette, a travers un
masque, constitué d'une fine couche de résine photosensible étalée a la surface d’un wafer.
C'est le masque qui, en servant d'écran aux rayons ultra-violet focalisés, va permettre de
sélectionner les parties du substrat a insoler. La Figure 1V-27 présente le comportement d'un
masque Vis a vis de la lumiére.

La lumiere traverse uniquement les zones transparentes et est stoppée par les zones
opaques. Elle viendra donc insoler ponctuellement la résine photosensible. Ces zones opaques
sont généralement obtenues avec des dépdts de chrome ou des sels d'argent, imperméables

aux rayons ultra-violets émis par l'aligneur de masques.
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Rayons UV
Zone transparente l l l l l
Zone opaque
1= U771 VA

Vo

I | «— Résine photo-sensible

Figure 1\V-27: Filtrage spatial de la lumiére par le masque

Un substrat d’Alumine 96% 25mm*25mm d’épaisseur Imm a été métallisé en cuivre
par Electroless 3D. Ensuite, une couche de 200nm d’or est déposée sur la métallisation de
cuivre par électrolyse pour la protection contre 1’oxydation du cuivre. La Figure 1VV-28 montre

le substrat aprés les bains d’Electroless cuivre et de 1’électrolyse or.

Figure 1V-28: Substrat d’ Alumine métallisé

Aprés les deux bains d’Electroless et 1’électrolyse, un masque en chrome qui contient
les motifs a graver a été réalisé au sein de notre laboratoire. Une couche de résine
photosensible positive S1828 a été déposée par tournette sur les deux faces de la métallisation
du substrat, de méme une couche de résine a été déposee sur les quatre parois latérales du
substrat. Aprés le dépdt de la couche de résine, une insolation par les rayons ultra-violets
(UV) a été réalisée. Ces derniers permettant de briser les chaines carbonées aux endroits
exposés, permettant ainsi de dissoudre ces zones et de les éliminer dans un développeur.
Aprés I’exposition, le substrat est plongé trente secondes dans une solution MICRODEV pour

éliminer les zones exposées aux UV. Apres le développement, le substrat a rincer par I’eau est

184



CHAPITRE IV : CONCEPTION ET REALISATION D’UN CAPTEUR POUR LA
CARACTERISATION DE LA CORROSION

plongé une minute dans une solution Au-Etch a 45°C pour la gravure de la couche d’or et de
la couche de cuivre. De méme, le substrat est plongé six secondes dans une solution Cu-Etch

a température ambiante pour enlever le résidu de cuivre sur le substrat d’Alumine.

(@) (b)

Figure 1V-29: (a) Capteur étalon, (b) Démeétallisation latérale des acces

Une démétallisation a été réalisée sur les parois au niveau des accés pour éviter les
court-circuits. Apres la gravure, le substrat est déposé de nouveau dans un bain d’¢électrolyse
pour protéger les flancs des zones gravées mises a nues. La Figure 1V-29.a,b montre le

capteur étalon apres réalisation et la démétallisation au niveau des acces.

VII1.2. Mesure du capteur étalon

MODEL 388N

Figure 1\VV-30: Mesure du capteur étalon par cellule Wiltron
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La caractérisation hyperfréquence du capteur est réalisée par une cellule Wiltron
connectée a un analyseur de réseau vectoriel Agilent 8510C comme le montre la
Figure 1\VV-30.

La Figure IVV-31 montre le coefficient de transmission mesuré du capteur étalon et celui

simulé.

dB(S(2,1)) - — — - Simulations
0 — Mesures

-5 =
-10 +

'35 L} L] L] L} L
2 2,2 2,4 2,6 2,8 3
Freq(GHz)

Figure 1V-31: Coefficient de transmission S,;(dB) mesuré et simulé du capteur

La fréquence de résonance du mode TEjp; est de 2,478 GHz, le niveau de Sy est de
-2,5dB et le facteur de qualité a vide Qg est de 195.

dB(S((Z),l)) - — — = Rétro- simulations
5 . Mesures
-10 +
-15 =
-20 + .
-25 =
-30 +
-35 T T T T ]
2 2,2 2,4 2,6 2,8 3
Freq(GHz)

Figure 1V-32: Coefficient de transmission Sy1(dB) mesuré et retro simulé du capteur
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Le petit decalage entre le coefficient de transmission mesuré et simulé (23MHz) est di a
la permittivité du substrat simulée (e, = 9,2). Ainsi, une retro simulation avec une permittivité
9,4 rectifie ce décalage comme le montre la Figure 1V-32.

Comme présenté dans le paragraphe 1X.1, I’étude du comportement de ce capteur est
réalisée dans un premier temps a XLIM, les fils étant coupés par laser.

La courbe en bleu (fils 200um coupés) dans la Figure 1V-33 montre un décalage
fréquentiel de 25MHz par rapport a la fréquence de résonance du mode TE1p; du capteur sans
fissures dans les fils, et une dégradation de 5,5% du facteur de qualité a vide. La courbe en
violet (fils 200pum et 400um coupés) montre un décalage fréquentiel de 176MHz par rapport a
la fréquence de résonance du capteur sans fissures, une dégradation de 13% du facteur de
qualité a vide et une baisse du niveau de Sy; de -1,2 dB. La courbe en vert (tous les fils
coupés) montre un décalage fréquentiel de 559MHz, une dégradation du facteur de qualité a

vide de 24%, et une baisse du niveau de S,; de -7,7 dB.

dB(S(2,1)) Mesures sans coupure des fils
0 - Coupure fils 200pum
-5 = Coupure fils 200um, 400um
i: l Coupure fils 200pm, 400pm, 600um
-20 +
-25
-30 +
-35 -/
-40 =
-45 =
-50 r ' ' ' ' )
1,8 2 2,2 2,4 2,6 2,8 3
Freq(GHz)
Figure 1V-33: Coefficient de transmission S;;(dB) du capteur avec et sans coupure des
fils

Ces résultats sont tout a fait en accord avec les simulations au niveau du decalage
fréquentiel obtenu apres la coupure des fils et au niveau de la dégradation du facteur de

qualité et de la baisse du niveau de Sy;.
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VI11.3. Réalisation du capteur avec les fils en zinc

Ce capteur est réalisé en collaboration entre XLIM, Telecom Bretagne et le laboratoire
de magnétisme de Bretagne. La partie en cuivre protégée par 200nm d’or et la gravure des
axes et des fentes sur les deux extrémités du capteur qui servent a régler la fréquence de
résonance du mode TEj a 2,5 GHz sont réalisées a XLIM, tandis que la partie zinc du
capteur est réalisée au laboratoire de magnétisme de Bretagne.

Les différentes étapes de réalisation a XLIM de la partie cuivre protégée par 200nm d’or
et de la gravure des axes et des fentes de réglage sont identiques a celles du capteur étalon. Le
centre du capteur n’est pas gravé, la gravure de cette partie et le dépot de zinc sont ensuite

réalisés a Brest. La Figure 1VV-34.a, b montre la partie du capteur réalisée a XLIM.

(b)

Figure 1V-34: (a) Partie du capteur réalisée 8 XLIM (b) Démétallisation des accés

Cette partie est réalisée comme mentionné précédemment au sein du laboratoire de

magnétisme de Bretagne.

Figure I\V-35: Capteur apres la gravure du centre
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La premiére étape de la réalisation est la gravure du centre du capteur par la
lithographie. La Figure 1VV-35 montre le capteur aprés la gravure du centre.

Une fois que le centre du capteur est grave, une couche de 3um de zinc est déposée dans
la zone gravée par une pulvérisation cathodique (PVD). Le principe de la pulvérisation
cathodique est de créer un plasma entre 2 électrodes a partir d'un gaz neutre (Argon) sous
vide. Le matériau a déposer se situe sur une des électrodes (cathode) et le substrat sur 1’autre
électrode (Anode). La cible sur laquelle se trouve le matériau a déposer est portée a un
potentiel négatif et est bombardée par les ions positifs Ar* du plasma. Les ions Ar" arrachent
des atomes de la surface du matériau qui vont se déposer sur le substrat qui se situe sur
I’anode [11].

Aprés le dépbt du zinc par PVD, le capteur est ensuite rincé par 1’ Acétone pour enlever
le zinc déposé sur la résine et garder le zinc déposé au centre du capteur comme le montre la
Figure IV-36.

Dépbt de zinc
par PVD

Figure 1\VV-36: Capteur apres dépot de zinc par PVD

Les deux derniéres étapes de la réalisation sont la gravure des fils de zinc et la
protection des zones qui entourent ces fils par une résine AZ4533 (nous rappelons que nous
protégeons ces zones pour ne pas avoir une pile électrochimique, et pour isoler chaque série
de fils de zinc 1’un des 1’autres pour éviter la création de zones fermées). Ces deux étapes sont
réalisées par la lithographie. La Figure 1VV-37 montre le capteur final aprés la gravure des fils

de zinc, la protection des zones qui entourent ces fils et la soudure des connecteurs SMA.
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1
1k 1

Figure 1V-37: Capteur final réalisé

Apreés la réalisation du capteur, et en le comparant au modele congu, nous avons détecté
une erreur au niveau du positionnement de fils de zinc comme le montre la Figure 1V-38. Cela
est d0 a une rotation de 90° du masque qui sert a la gravure de ces fils pendant 1’exposition a
I’UV, provoquée elle-méme par I’erreur de gravure du centre du capteur dont le motif n’est
pas de section carrée (Figure 1\V-35).

Figure 1VV-38: Comparaison des distributions des fils de zinc entre le capteur congu et le

capteur réalisé

VI1I11.4. Mesure des réponses du capteur

Dans ce paragraphe nous décrivons les différentes mesures expérimentales réalisées au
sein du laboratoire de magnétisme de Bretagne.
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Dans un premier temps nous avons mesureé le coefficient de transmission S,; en dB du
capteur par un analyseur de réseau ZVL R&S (9KHz-13,6GHz). La Figure 1VV-39 montre le

coefficient de transmission mesuré du capteur.

dB(S(2,1))
-5 =

-10 -

2 2,1 2,2 2,3 2,4 2,5 2,6 2,7 2,8
Fréq(GHz)
Figure 1V-39: Coefficient de transmission S; (dB) du capteur

La fréquence de résonance du mode TE;p; est 2,422 GHz, le facteur de qualité a vide Qo
est 50, et le niveau de S,; est -8dB. Par comparaison avec la réponse du capteur en simulation,
nous avons un décalage fréquentiel du mode TE1o; de 78MHz, une perte de -5,5dB par rapport
au niveau de Sp; obtenu en simulation (-2,5dB), et une dégradation de 75% du facteur de
qualité a vide.

Le décalage fréquentiel du mode TEjg; peut s’expliquer d’une part par la valeur de la
permittivité utilisée en simulation g = 9,2, et comme présenté dans le paragraphe 1X.2, cette
permittivité doit étre modifiée en simulation et remplacée par la valeur g = 9,4.

D’autre part, ce décalage s’explique par le mauvais positionnement des fils de zinc qui
entraine non seulement un décalage fréquentiel du mode de résonance, mais aussi une
dégradation du facteur de qualité et une perte du niveau de S,; . Ceci est di a la plus grande
proximité du dép6t de zinc a plus faible conductivité, des excitations ou le champ H est
maximum ce qui provoque des pertes métallique plus importantes. Une autre source de pertes

s’explique par la conductivité du zinc déposé. Une mesure de la conductivité a 10GHz par une
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cavité résonante d’une couche de zinc déposée sur un substrat d’Alumine donne une valeur de

conductivité c=6S/pum, alors que celle utilisée en simulation est de 16,7S/pum.

dB(S(2,1))
-5 =

-35 ' ' ' ' ' ' ' ]
2 2,1 2,2 2,3 2,4 2,5 2,6 2,7 2,8
Freq(GHz)

Figure 1V-40: Coefficient de transmission S;;(dB) mesuré et retro-simulé du capteur

Une rétro-simulation avec les nouvelles valeurs de la conductivité, de la permittivité et
avec le changement de position des fils de zinc rectifie le décalage fréquentiel, le niveau de

Sy et le facteur de qualité du mode TE;0;, comme le montre la Figure 1\VV-40.

L’utilisation des chambres pour essai au brouillard salin ou la vaporisation d'une
solution salée ou I’utilisation de chambres d’essai d’humidité qui produisent une atmosphére
propice a la corrosion qui attaque les dispositifs est le meilleur endroit pour tester nos
capteurs.

Pour ce but nous avons préparé une enceinte qui contient une solution de sulfate de
potassium K,SO,. Cette solution génére une humidité de référence dans I’enceinte de
97% [12].

Avant de déposer le capteur dans 1’enceinte, et comme la corrosion du zinc dans un
milieu humide est un processus long qui peut durer plusieurs mois, il est important de déposer
une solution saline sur le zinc qui accélére la corrosion de ce dernier, ce qui nous permet
d’observer le comportement du capteur en quelques heures au lieu d’attendre plusieurs mois.

Pour ce but nous avons déposé une solution de méthanol qui contient du chlorure de sodium
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(3,3g/1). Cette méthode de dép6t de sel a été déja utilisée par E. Diler et al. [12], Prosek et
al. [13].

Aprés le depdt de la solution saline, le capteur est séché et fixé dans la partie supérieure
de I’enceinte sans étre en contact avec la solution de K,SO, comme le montre la Figure 1V-41.
Toutes les 15 minutes nous avons lancé, par I’ARV, une acquisition du coefficient de

transmission S,; en dB.

Enceinte contenant une solution de KZSO4 teur sous test

ARV

Figure IV-41: Banc de mesure

La Figure 1V-42: montre la variation du coefficient de transmission S,; en dB du

capteur avec le temps.
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—15
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-26 - —45
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2,4
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Figure 1V-42: Variation du coefficient de transmission S,; en dB avec le temps
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Le niveau de Sy et le facteur de qualitt a vide du mode TEje diminuent
progressivement avec le temps. A t=0, le niveau de S;;=-8dB et Qo=50, le niveau de S; et le
facteur de qualité diminuent progressivement avec le temps, et apres t=150mins, le niveau de
S,1 diminue de -29dB (S,:=-37,2dB) et le facteur de qualité se dégrade de 92% (Qo=4). Apreés
t=180mins nous perdons totalement le pic de résonance du mode TEjo;. En ce qui concerne la
fréquence de résonance du mode TEjg, celle-ci reste stable dans les 15 premieres minutes
(F=2,422GHz), et aprés 30mins la fréquence de résonance commence a se décaler vers les
basses fréquences d’une maniére notable (AF=13MHz). Cette fréquence continue a se décaler
progressivement vers les basses fréquences avec le temps et a t=150mins, elle se décale de

200MHz (F=2,22GHz). Aprés 180mins nous perdons totalement le pic de résonance de ce

mode.
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Figure 1V-43: (a), (b), (c), (d), (e) Variation de la réponse du capteur en fonction du

temps

Les Figure IV-43.a, b, ¢, d, e résument respectivement la variation du décalage
fréquentiel du mode TE;o; par rapport a la fréquence initiale en fonction du temps, la variation
du niveau du coefficient de transmission Sy; en dB du mode TEjo; par rapport au niveau de
S, initial en fonction du temps, la variation du facteur de qualité du mode TEjo; en fonction
du temps, la variation du niveau du coefficient de transmission du mode TE3p; en fonction du
décalage fréquentiel de ce mode et la variation du facteur de qualité du mode TEjo en
fonction du décalage fréquentiel de ce mode.

La réponse du capteur est tout a fait en accord avec nos attentes. Nous avons un
décalage progressif de la fréquence de résonance du mode TEio (de 2,422GHz a 2,22GHz),
une baisse du niveau du coefficient de transmission Sy; (de -8dB a -37dB) et une dégradation
du facteur de qualité & vide Qo (de 50 a 4). Ces variations sont dues a 1’évolution de la

corrosion des fils de zinc avec le temps.

Pour comprendre 1’effet de la corrosion sur les fils de zinc, nous avons réalise une étude
microscopique par SEM (Secondary Electron Microscope) et par EDX (Energy Dispersive X-
ray) sur les fils avant et apres la corrosion.

La Figure IV-44 montre une image d’un fil de zinc de largeur 200um avant la corrosion.
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Figure 1V-44: Image d’un fil de zinc de 200um de largeur obtenue par SEM

Le cercle blanc dans la Figure 1V-44 montre la zone balayée par SEM et EDX pour
déterminer les composants chimiques qui constituent ce fil de zinc.
Les composants chimiques et leurs quantités atomiques (%) sont présentés dans le

spectre et le tableau de la Figure 1V-45.

Elément Zn 0 C
Quantité atomique % 33.06 6.37 60.57
Zn
co i
Iﬂ : ; é B fI; R é e 1 d
4 )
Kev

Figure 1\VV-45: Spectre des composants chimiques du zinc non corrodé

Comme le montre le spectre, la zone balayée du zinc non corrodé est constituée des
éléments : zinc, carbone et oxygeéne. Les quantités atomiques respectives de ces éléments sont
33,06%, 60,57% et 6,37%.

La méme étude a été réalisée pour cette zone mais apres la corrosion du fils de zinc
(aprés t=180mins). La Figure I\VV-46 montre une image obtenue par microscopie SEM de cette

Zone.

196



CHAPITRE IV : CONCEPTION ET REALISATION D’UN CAPTEUR POUR LA
CARACTERISATION DE LA CORROSION

Figure 1V-46: Image obtenue par SEM apreés la corrosion du zinc (t=180mins)

Les composants chimiques qui constituent cette zone et leurs quantités atomiques (%)

sont présentés dans le spectre et le tableau de la Figure 1V-47.

in

Elément n 0 C Cl A

Quantité atomique % | 17.22 | 23.91 | 56.46 | 1,03 | 138

Figure 1\VV-47: Spectre des composants chimiques du zinc corrodé (t=180mins)

Comme le montre le spectre, la zone balayée du zinc corrodé est constituée des
¢léments: zinc, carbone, oxygene, chlore et d’Aluminium. Les quantités atomiques
respectives de ces éléments sont 17,2%, 56,46%, 23,91%, 1,03% et 1,38%. Par comparaison
avec les éléments qui constituent cette zone avant la corrosion, nous avons une faible
apparition de I’ Aluminium et du chlore, une forte diminution de la quantité atomique de zinc

(de 33,06% a 17,22%), une trés forte augmentation de la quantité atomique d’oxygéne (de
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6,07% a 23,91%) et une légére diminution de la quantité atomique du carbone (de 60,57% a
56,46%).

Les résultats obtenus par la microscopique montrent que la corrosion des fils de zinc fait
apparaitre des produits de corrosion dans ces fils, mais elle n’a pas créé des fissures dans les
fils capable de les couper. Cependant, nous avons détecté des trous dans certains endroits dans
les fils de zinc ou une partie du substrat d’ Alumine apparait, comme le montre le cercle blanc
dans la Figure 1V-46 (ce explique la présence d’ Aluminium dans le spectre (Figure 1V-47)).

D’apres ces résultats, nous pouvons expliquer le décalage fréquentiel du mode TEjo; du
capteur, la dégradation du facteur de qualité de ce mode et la baisse du niveau du coefficient
de transmission par la présence progressive des produits de corrosion (augmentation de la
quantité atomique de I’oxygene et la diminution de quantité atomique de zinc), ce qui entraine
I’augmentation progressive de la résistivité globale de chacun de ces fils et par suite la
diminution progressive de leurs conductivité globale. Cette explication peut étre validée en
retournant aux résultats de simulation dans le paragraphe VI11.1.2 qui montrent qu’en
diminuant progressivement la conductivité des fils de zinc de 16,7S/um a 0,0065S/um, le
comportement du capteur simulé est identique au comportement du capteur dans les mesures.

Notons que nous pouvons aussi expliquer les résultats obtenus en mesure (décalage
TE101, dégradation Qo, baisse du niveau Sy;) d’une autre maniére : la corrosion entraine une
baisse progressive de 1’épaisseur des fils de zinc et les épaisseurs perdues sont remplacées par
des produits de corrosion. Cette baisse progressive de I’épaisseur des fils entraine aussi une
augmentation progressive de la résistivité de ces fils et par suite une diminution progressive
de leur conductivité. Par contre, comme déja présenté dans la simulation dans le paragraphe
VI11.1.3, dG a la limitation du calcul numérique, nous ne pouvons pas en simulation diminuer
I’épaisseur des fils en dessous de 0,5um pour valider cette approche. Mais comme la
diminution de I’épaisseur d’une métallisation entraine une diminution de sa conductivité
équivalente, la modélisation numérique de la baisse progressive de 1’épaisseur peut étre
remplacée par une diminution progressive de la conductivité, ce qui nous raméne au résultat

de simulation dans le paragraphe VI111.1.2.

Une retro-simulation a été réalisée pour déterminer les variations des valeurs globales
de la conductivité des fils de zinc avec 1’évolution de la corrosion. La Figure 1V-48 montre les

coefficients de transmission S,; en dB mesurés et rétro-simulés.
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Figure 1V-48: Coefficient de transmission S»1(dB) mesuré et retro-simulé du capteur

Le Tableau Il montre les valeurs de la conductivité déterminées par rétro-simulation.

AT(min) o(S/um)
0 6
15 1
30 0,12
45 0,07
60 0,05
75 0,04
90 0,035
105 0,03
120 0,025
150 0,015

Tableau I11: Valeurs de la conductivité déterminées par rétro-simulation
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Comme deja présenté dans le paragraphe I1X.1, nous avons réalisé des capteurs
recouverts de cuivre et protégés par une couche de 200nm d’or. Ces capteurs sont utilisés
comme des éetalons ou des références dans le but de comparer le comportement des capteurs
en zinc avec la réponse de ces capteurs une fois placés dans un milieu corrosif. La

Figure 1VV-49 montre le capteur étalon apres la soudure des connecteurs.

Figure 1V-49: Capteur étalon

Aprés le dépbt de la solution de méthanol qui contient le chlorure de sodium (3.3g/l) sur
le capteur, ce dernier est séché et déposé dans I’enceinte qui contient la solution de sulfate de

potassium K,SO,4 pendant 5 heures.

dB(S(2,1))
-2 - t(heure)
-4 - 0
6 - ' —1h
8 4 5h
-10 +
-12 -
-14 -
-16 -
-18 +
-20 - r r r r )
2,35 2,4 2,45 2,5 2,55 2,6

Freq(GHz)
Figure I\VV-50: Variation du coefficient de transmission S,; en dB avec le temps du

étalon
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La Figure 1V-50 montre la variation des coefficients de transmission Sy; en dB du
capteur avec le temps.

Le niveau de S;; du mode TEjg; diminue de 0,5dB (de -2,7dB (t=0) a -3,2dB (t=5h))
durant les 5 heures et la fréquence de résonance se décale de 2,2MHz (de 2,478GHz (t=0) a
2,4758GHz (t=5h)). Par comparaison avec le capteur en zinc ou nous avons perdu le pic de
résonance du mode TEjo; de ce capteur aprés 3 heures, par contre, le capteur étalon n’a
quasiment pas changé sa réponse pendant 5 heures, et ce petit décalage en fréquence et au
niveau de S,; peut provenir de la corrosion d’une petite zone de cuivre mal protégée par 1’or.

En conclusion, les résultats obtenus du capteur recouvert de cuivre et protége par une
couche de 200nm d’or nous montrent, d’une part, que le changement de la réponse du capteur
de zinc (fréquence, coefficient de transmission, facteur de qualité) est di uniquement a la
corrosion des fils de zinc, et d’autre part, ces résultats montrent que ce capteur peut étre utilisé

comme une référence pour comparer le comportement des capteurs en zinc avec sa réponse.

Les mémes mesures expérimentales du capteur avec les fils de zinc étudiées
précédemment ont été réalisées pour un deuxiéme capteur identique, mais cette fois-ci nous
n’avons pas utilisé la solution méthanol qui contient du chlorure de sodium, pour ne pas
accélérer la corrosion du zinc. Cette étude nous permet d’observer le comportement du

capteur dans la nature (humidité seule) sans accélérateur artificiel de la corrosion.
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) 34
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Figure IV-51: Variation du coefficient de transmission Sy; en dB avec le temps
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Le capteur est déposé dans ’enceinte qui contient la solution de sulfate de potassium
K,SQOy4, qui génere une humidité de référence dans I’enceinte de 97%. Les mesures ont été
réalisées durant 5 jours. La Figure 1\VV-51 montre la variation des coefficients de transmission
S»1 en dB du capteur avec le temps.

Comme observé précédemment sur le capteur mesuré avec le chlore, le niveau de S; et
le facteur de qualité & vide du mode TE;g; du capteur sans chlore diminuent progressivement
avec le temps mais cette fois-ci beaucoup plus lentement. A t=0, le niveau de S,;=-8,7dB et
Qo=50. Ce niveau de S,; et le facteur de qualité diminuent progressivement avec le temps, et
apres t=81h, le niveau de S;; diminue de -8,68dB (S;1=-17,4dB) et le facteur de qualité se
dégrade de 50% (Qo=23). En ce qui concerne la fréquence de résonance du mode TE;o;, celle-
ci reste stable dans les premiéres 24 heures (F=2,423GHz), et apres 48 heures, elle commence
a se décaler vers les basses fréquences d’une maniére nette (AF=5,5MHz). Cette fréquence
continue a se décaler progressivement vers les basses fréquences avec le temps, et a t=82h, la

fréquence de résonance du mode TE;o; se décale de 21MHz (F=2,402GHz).
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Figure IV-52: Comparaison Sy; en dB des deux conditions d’exposition (avec et sans

chlore) des capteurs identiques

Une comparaison peut étre effectuée entre la réponse du premier capteur mesuré avec la

solution de chlore et le deuxiéme capteur sans 1’utilisation de cette solution. La variation du

niveau du coefficient de transmission Sy; du mode TEjg; (par rapport au niveau initial) en
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fonction du décalage fréquentiel (par rapport & la fréquence initiale) des deux capteurs est
tracée dans la Figure IV-52.

Les trois cercles (Figure 1V-52) montrent que les niveaux de Sy; des deux capteurs
varient de la méme maniére en fonction du décalage fréquentiel. Les deux capteurs ont donc
le méme comportement avec 1’évolution de la corrosion des fils de zinc, et la solution qui
contient du chlore n’a qu’un effet d’accélérateur sur la corrosion du zinc. Pour une
comparaison avec plus de points, nous avons besoin de laisser le deuxiéme capteur (sans
chlore) plusieurs mois dans 1’enceinte, ce qui n’était pas possible a cause du codt élevé de la

réservation des matériels de mesure.
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Figure 1V-53: Comparaison Qo des deux conditions d’exposition (avec et sans chlore)

Le méme résultat est obtenu en comparant la variation du facteur de qualité a vide du
mode TEjp; en fonction du décalage fréquentiel des deux capteurs comme le montre la
Figure IV-53.

En conclusion, nous avons confirmé que nous sommes capables, par le monitorage de la
fréquence de résonance du mode TE;o;, du coefficient de transmission et du facteur de qualité
du capteur, de suivre I’évolution de la corrosion du zinc dans un milieu naturel. Nous pouvons
aussi déduire que [’utilisation d’une solution contenant du chlorure de sodium dans la
premiére mesure n’a qu’un effet d’accélérateur sur la corrosion des fils de zinc sans aucun

effet néfaste sur le comportement du notre capteur.
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VI111.5. Conclusion

Les différentes mesures réalisées sur le capteur en zinc de deuxiéme génération
montrent que 1’évolution de la corrosion des fils de zinc avec le temps, entraine une baisse du
niveau du coefficient de transmission du mode TE;0;, une dégradation du facteur de qualité et
un décalage fréquentiel. La variation de la réponse du capteur est due a la présence
progressive des produits de corrosion dans les fils de zinc (augmentation de la quantité
atomique de l’oxygeéne et diminution de la quantité atomique du zinc), ce qui entraine
I’augmentation progressive de la résistivité globale de chacun de ces fils et par suite la
diminution progressive de leur conductivité globale. L’évolution de la corrosion peut étre
alors suivie par le monitorage de la réponse du capteur, celui-ci peut étre basé sur la réponse
d’un capteur étalon recouvert de cuivre et protégé par une couche de 200nm d’or. La réponse
de ce capteur est stable dans un milieu corrosif, ce qui nous permet de I’utiliser comme une
référence du capteur en zinc. Notons que cette génération de capteurs peut étre interrogée par
une antenne large bande, mais la forte baisse du niveau du coefficient de transmission durant

le décalage fréquentiel du mode TEjo; peut limiter cette interrogation.

IX. TROISIEME _GENERATION DE CAPTEURS DE
CORROSION

Dans cette partie nous présentons une étude prospective réalisée a XLIM et qui n’a pas
pu étre achevée par un vrai test de corrosion. Nous proposons ici une évolution de la
précédente génération du capteur. Cette nouvelle génération est basée sur I'utilisation d’un
nouveau mode de résonance: le TEo,, et sur une optimisation de la position des fils de zinc.

Le choix du mode TE;q; est fait ici pour deux raisons:

1. La résonance du mode TEjp, a 2,5GHz nécessite un substrat d’Alumine plus large
(44mm™*44mm), ce qui nous permet d’augmenter le nombre des fils de zinc et par suite
d’augmenter la surface qui peut étre corrodée (x4 fois),

2. Le facteur de qualité a vide de ce mode est Qo=450, le mode TEjo présentant un
facteur de qualité a vide inferieur de Qp=200.

Les fils de zinc sont positionnés dans les endroits ou le champ H est moyen, ce qui
limite le décalage fréquentiel du mode de résonance (TEjs2) dans une bande de 80MHz, et qui

garde un niveau de coefficient de transmission élevé (S,; > -8dB) et un facteur de qualité
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Qo> 200 durant I’évolution de la corrosion des fils de zinc. Ce comportement du capteur nous

permet de I’interroger par une technique de type tag RFID 2,4GHz-2,5GHz.

IX.1. Description générale de la structure

La structure congue est présentée dans la Figure 1V-54. Elle est constituée d’un substrat
d’Alumine 96% de permittivité 9,4, de tan8=6*10'4, de surface 44mm*44mm et d’épaisseur
Imm. Une couche en cuivre de 3um d’épaisseur protégée contre la corrosion par une couche
de 200nm d’or entoure tout le substrat (zone jaune) sauf les endroits ou des fils de zinc de
conductivité 16,7S/um et d’épaisseur 3um ont été déposés (zone grise). Comme la corrosion
n’a pas entrainé des coupures des fils zinc dans les capteurs de deuxiéme génération, alors il
n’est pas nécessaire de concevoir des fils de différentes largeurs. Les fils de zinc congus sont
tous de méme largeur 350um. Les fils de largeur plus petite n’entrainent pas un décalage
remarquable du mode TE;q, (décalage maximum 20MHz), et les fils de largeur plus grande
entrainent une baisse plus forte du niveau du coefficient de transmission de S;; (S2:< -10dB).

Le systeme d’excitation utilisé réutilise le systéeme a base d’une ligne coplanaire court-
circuitée. Le motif au centre du capteur est optimisé pour régler la fréquence de résonance du
mode TEq; a 2,5GHz.
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(NN (AR
NI (N
(NIRRT (NN
) (NN (NN
Réglage de LTI : TR
la AT N
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Figure IV-54: Capteur de corrosion de troisieme generation, vue 2D
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Le coefficient de transmission S,; en dB du capteur est présenté dans la Figure 1\V-55.
La fréquence de résonance du mode TE;; est de 2,5 GHz, le niveau de Sy; est de -2,5dB et le
facteur de qualité a vide Qo est 450. Avec les valeurs de la conductivité du zinc relevées en

mesure lors des derniers essais, on peut s’attendre a un facteur de qualité expérimental plus

petit.
dB(S(2,1)) - — = =Simulé
0 -
5 - h
-10 - I
Iy
-15 4 ! \
I\
'20 " / \
.25 - / N\ <
’
-30 - 4 S -
/ — - - o
C d
-35 - -
aad - -
-40 T T Ll v '
2 2,2 2,4 2,6 2,8 3
Freq(GHz)
Figure 1V-55: Coefficient de transmission S,;(dB) simulé du capteur de troisieme
génération
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Figure 1\V-56: (a) Lignes de champ électrique du mode TE1q, (b) Lignes de champ

magnétique du mode TEjo,
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Les lignes de champs électrique et magnétique du mode TEjg, sont présentées dans les
Figure IV-55.a, b. Les lignes de champ électrique sont perpendiculaires au plan XOY et les

lignes de champ H sont tangentielles au plan XOY

IX.1. Effet de la conductivité sur la résonance

Une étude a éte realisée pour analyser I’effet de la variation de la conductivité des fils
de zinc sur la réponse du capteur (en utilisant les valeurs des conductivités des fils de zinc
corrodés determinés par la rétro-simulation dans le paragraphe 1X.4.3). La Figure 1V-57
montre le coefficient de tranmission du capteur en passant d’une conductivité 6=16,7S/um
des fils de zinc, a une conductivité =0 (isolant parfait). Le mode TE;o, se décale de 80MHz
(de 2,5GHz a 2,42GHz), le niveau S,; baisse de -5,5dB (de -2,5dB a -8dB) et le facteur de
qualité se dégrade de 50% (de Qu=450 a Q=225), si la conductivité diminue de 16,7S/um a
0S/um. Bien entendu, la conductivité de zinc corrodé n’atteindra pas 6=0S/um, mais nous
avons étudié cette valeur de conductivité pour montrer la bande de fonctionnement de notre
capteur (décalage maximal du mode TEjq,, baisse maximale du niveau de S,; et dégradation
maximale du facteur de qualité).
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Figure 1V-57: Coefficient de transmission S,;(dB) pour différentes valeurs de

conductivité
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Si nous comparons les résultats de ce capteur avec ceux du capteur de deuxiéme
génération, nous trouvons que, pour le capteur de deuxieme génération, un décalage de
80MHz entraine une baisse de 11dB du coefficient de transmition. Par contre, pour cette
nouvelle génération, ce décalage entraine une baisse de 5,5dB, donc nous avons un gain de
5,5dB. En terme de facteur de qualité a vide, le facteur de qualité du capteur de deuxiéme
génération est Qu=200. Par contre, le facteur de qualité du capteur de troisiéme génération est
Qo=450. De plus, un décalage fréquentiel de 80MHz entraine une dégradation de 80% du
facteur de qualité a vide du capteur de deuxieme génération. Par contre ce décalage entraine
une dégradation de 50% du facteur de qualité a vide du capteur de troisieme génération et ce
facteur reste supérieur a 200.

1X.2. Conclusion

Les résultats de simulation de troisieme géenération montrent que le comportement de ce
capteur nous permet d’envisager son insertion dans un dispositif de type tag RFID (décalage
maximal de fréquence de résonance du mode TE;o, de 80MHz, baisse maximale du niveau de
S, de 5,5dB et dégradation maximale du facteur de qualité a vide de 50%). Cette nouvelle
génération présente les performances souhaitées. Ces résultats necessitent des validations

expérimentales qui sont en cours de réalisation.

X. CONCLUSION

Dans ce quatrieme chapitre nous avons présenté dans un premier temps des études
électromagnétiques par modele numériques sur un résonateur en Alumine métallisé avec grille
(partie sensible a la corrosion). Ces études montrent que I’apparition progressive des fissures
dans la grille entraine un décalage fréquentiel, une dégradation du facteur de qualité et une
baisse du niveau du coefficient de transmission du mode TE1o; du résonateur. La dégradation
progressive de la conductivité de la grille (de 45S/um a 0,5S/um) entraine une forte baisse au
niveau du coefficient de transmission du mode TE10; et aussi une forte dégradation du facteur
de qualité a vide du résonateur. La perte progressive en épaisseur de la métallisation (de S5um
a 0,5um) entraine une baisse du niveau du coefficient de transmission du mode TE1; et aussi
une dégradation de son facteur de qualité. Mais ces variations restent faibles devant le fort
impact de la présence des fissures et la dégradation de la conductivité sur ce mode. Donc un
résonateur en Alumine métallisé avec une partie sensible a la corrosion peut potentiellement

étre utilisé comme un capteur pour suivre 1’évolution de la corrosion d’un métal.
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Les résultats expérimentaux obtenus apres la réalisation de ce résonateur valident les
résultats obtenus par les simulations EM. L’apparition progressive des fissures sur la grille du
résonateur metallisé entraine, comme prévu, une augmentation progressive du décalage
fréquentiel, une dégradation progressive du facteur de qualité a vide et du niveau de S,;. Par
contre ce capteur souffre de certaines limitations (possibilit¢ d’avoir des décalages
fréquentiels vers les hautes fréquences, corrosion homogéne qui entraine une fissuration
simultanée de tous les fils, niveau Sy; faible, ...). Ces limitations nous ont conduits a faire
évoluer ce capteur pour qu’il puisse €tre utilis€ comme un capteur fiable pour suivre
I’évolution de la corrosion d’un métal

Dans la deuxieme partie de ce chapitre nous avons présenté une deuxieme génération du
capteur, basée sur des fils de zinc de différentes largeurs. Les études EM numériques réalisées
sur cette évolution de capteur montrent que la coupure progressive des fils de zinc entraine un
décalage fréquentiel progressif, une dégradation du facteur de qualité et une baisse du niveau
du coefficient de transmission du mode TE;jo; du résonateur. La dégradation progressive de la
conductivité de la grille (de 16,7S/um a 0,0065S/um) entraine une forte baisse du niveau du
coefficient de transmission du mode TEjp;, une forte dégradation du facteur de qualité a vide,
ainsi qu’un décalage fréquentiel vers les basses fréquences. La perte progressive de
I’épaisseur des fils de zinc (de 3um a 0,5um) entraine une baisse du niveau du coefficient de
transmission du mode TE;jo; et aussi une dégradation du facteur de qualité du mode TEjo;.
Mais ces variations restent faibles devant le fort impact des coupures et de la dégradation de
la conductivité sur ce mode. Ces résultats montrent qu’a I’aide de cette génération de capteur,
quel que soit I’effet de la corrosion sur les fils de zinc, nous sommes capables de suivre
1’évolution de la corrosion du zinc.

Les mesures expérimentales de ce capteur dans un environnement corrosif (HR 97%,
chlorure de sodium) montrent un décalage progressif de la fréquence de résonance du mode
TE101 (de 2,422GHz a 2,22GHz), une baisse du niveau du coefficient de transmission Sy; (de
-8dB a -37dB) et une dégradation du facteur de qualité a vide (de 50 a 4). Ces variations sont
dues a 1’évolution de la corrosion des fils de zinc avec le temps.

Les études réalisées par imagerie microscopique montrent que la corrosion des fils de
zinc entraine une creation des produits de corrosion dans ces fils et ne crée pas des fissures
dans les fils. D’apres ces résultats, nous pouvons expliquer le decalage fréquentiel du mode
TE101 du capteur, la dégradation du facteur de qualité de ce mode et la baisse du niveau du

coefficient de transmission par la présence progressive des produits de corrosion, ce qui
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entraine I’augmentation progressive de la résistivité globale de chacun de ces fils et par suite
la diminution progressive de leur conductivité globale.

Des mesures expérimentales dans un environnement corrosif d’un capteur recouvert de
cuivre et protégé par une couche de 200nm d’or nous confirment que le changement de la
réponse du capteur de zinc est di uniquement a la corrosion des fils de zinc. Ce capteur peut
étre utilisé comme une référence pour comparer le comportement des capteurs en zinc avec sa
réponse.

Dans la troisieme partie de ce chapitre nous avons présenté une étude EM numérique
d’une troisiéme génération de capteurs. En se basant sur 1’utilisation d’un deuxiéme mode de
résonance TEjo; et sur I’optimisation du positionnement des fils de zinc, la corrosion de ces
fils entraine un décalage maximal de fréquence de résonance du mode TE1q, de 80MHz, une
baisse maximale du niveau de S;; de 5,5dB et une dégradation maximale du facteur de qualité
a vide de 50%). Le comportement de ce capteur nous permet de I’interroger par un dispositif
de type tag RFID. Ces résultats nécessitent des validations expérimentales qui sont en cours

de réalisation.
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Les travaux de thése présentés dans ce manuscrit sont axés sur le développement de
nouvelles techniques basées sur la microscopie microonde en champ proche pour la
caractérisation résonante et non destructive de matériaux diélectriques dans la bande ISM
(2,45GHz) permettant de caractériser des échantillons de faible volume dans leur contexte,
sans aucun traitement préalable. Un deuxiéme axe vise 1’étude et le développement d’un
nouveau capteur a base de céramique, économique, sensible, et pouvant s’intégrer dans un
environnement sans fil pour la détection et la caractérisation de la corrosion.

Dans la premiére partie du premier chapitre nous avons présenté différentes techniques
microondes utilisées pour la caractérisation des échantillons diélectriques dans la bande ISM
ainsi que leurs avantages et leurs limitations. Cette étude bibliographique nous montre la
nécessité du développement d’une méthode de caractérisation non destructive des échantillons
ayant une inhomogenéité diélectrique et qui n'ont pas une forme géométrique bien définie, si
ce n’est localement une petite surface plane. La technique de la microcopie en champ proche
peut répondre a ces demandes. En revanche, la précision et la sensibilité sur les petites
variations de la constante diélectrique des sondes utilisées avec cette technique sont faibles.
De méme, le protocole expérimental adopté pour le calcul de la valeur de la permittivité
complexe de 1’échantillon n’est pas explicite et I’incertitude des mesures n’est pas quantifiée.
Tout ceci nous a conduit a développer une nouvelle méthode de caractérisation a 2,45GHz qui
soit fiable, précise et basée sur la technique de la microscopie en champ proche.

Dans la deuxiéme partie du premier chapitre nous avons présenté différentes techniques
de détection de la corrosion. Ces techniques souffrent de nombreux inconvénients :
équipements chers, difficultés d’analyse des résultats, mesures en contact, limitation a une
durée d’exposition relativement courte et/ou des zones faciles d’acces. Ceci s’explique par le
fait que les capteurs sont la plupart du temps énergétiquement actifs et nécessitent la présence
de cébles de communication. L’utilisation de batteries est également un facteur limitant
compte tenu de la durée de vie potentiellement importante de ces infrastructures (plusieurs
années). D’ou la nécessité de capteurs de corrosion économiques, sensibles, et sans fil. Les
capteurs passifs nous ont alors apparu comme pouvant répondre a toutes ces conditions.

Dans le deuxiéme chapitre nous avons présenté un modele numérique basé sur le calcul
électrostatique qui sert a étudier les différents effets physiques de 1’interaction pointe-
échantillon dans le cadre d’une microscopie en champ proche. Les principales études réalisées
avec ce modele sont : i. I’effet non linéaire de la variation de la valeur de la permittivité sur la

valeur de la capacite équivalente (Ceq) représentative de la caractérisation. ii. I’effet d’un gap
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d’air entre la pointe et 1’échantillon sur la valeur de Ceq. Les résultats de ces études montrent
I’importance du positionnement de la pointe et les incertitudes que peut ramener un
positionnement mal maitrisé, pour un gap de 1um entre I’échantillon et la pointe, la valeur de
la capacité Ceq varie de 2,5% par rapport a la valeur de la capacité Ceq quand la pointe est en
contact avec I’échantillon, et cette différence entraine une erreur sur la valeur de la
permittivité d’un échantillon sous test de 1%. iii. I’étude de I’effet du rayon de la pointe
montre que 1’augmentation de celui-ci degrade la résolution spatiale de la sonde, cette
derniére est par exemple de 250um pour une pointe de rayon 100um, et de 100pum pour une
pointe de rayon 60um. Ainsi, la résolution spatiale depend de la pérmittvité de 1’échantillon,
elle augmente avec I’augmentation de la permittivité de 1’échantillon. iv. une quatriéme étude
a été réalisée sur I’épaisseur de 1’échantillon nécessaire pour qu’il soit considéré comme un
milieu infini. Cette étude nous montre que cette épaisseur dépend du rayon de la pointe. La
connaissance de cette épaisseur est tres importante dans la caractérisation quantitative des
échantillons a I’aide du mod¢le analytique de C. GAO. A noter que la permittivité de
I’échantillon joue un réle moins important que le rayon de la pointe sur ce critére d’épaisseur
infinie : les plus fortes permittivités nécessitent des épaisseurs moindres pour que
I’échantillon soit considéré infinie. v. une cinquiéme étude a été réalisée sur les dimensions
latérales nécessaires de 1’échantillon a caractériser. Elle a permis de déterminer a partir de
quelles dimensions latérales, la condition d’échantillon de taille latérale infinie nécessaire a
I’établissement d’une bonne mesure peut étre atteinte (des échantillons de surfaces planes
21,5mm?, 19,5mm?, 18mm? et 16,6mm?, sont nécessaires pour une caractérisation quantitative
par des pointes de rayon 100pum, 80um, 60um et 40um, respectivement).

Dans la derniére partie de ce chapitre nous avons enfin présenté la conception et la
réalisation de notre structure utililsée dans les mesures. Celle-ci est basée sur la perturbation
d’un résonateur diélectrique par une boucle magnétique une fois qu’un échantillon est placé
devant la sonde couplée a ce résonateur. Des mesures expérimentales ont été réalisées afin de
valider les résultats obtenus par notre modéle électrostatique. Les résultats concernant les
épaisseurs nécessaires des échantillons pour qu’ils soient considérés comme milieux infinis,
ainsi que les dimensions latérales nécessaires pour la caractérisation sont tout a fait en accord
avec les resultats obtenus par notre modéle électrostatique.

Dans le troisieme chapitre nous avons présenté une caractérisation d’échantillons
diélectriques a 2,45GHz en se basant sur le modele de C. GAO. Dans la premiére partie et

apres optimisation de la sensibilité de la sonde nous avons démontré I’effet de 1I’épaisseur du
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matériau étalon étudié pour la caractérisation des échantillons sur la valeur de permittivité
relative déterminée. Les résultats montrent que pour déterminer correctement la permittivité
d’un échantillon avec une incertitude de mesure de +2,5%, le matériau étalon utilisé dans la
caractérisation et 1’échantillon diélectrique doivent avoir des épaisseurs suffisantes pour étre
considérés comme des milieux infinis. Cependant, I’existence d’échantillons de quelques
centaines de microns d’épaisseur exige des pointes de rayon inférieur a 15um pour que ce
type d’échantillons soit considéré comme milieu infini. L’utilisation de ce type de pointes est
limitée par la dégradation de la pointe aprés quelques mesures et sa faible sensibilité
quantitative. Ainsi, une hypothése simplificatrice a été proposee dans la premiere partie de ce
chapitre et nous a permis de caractériser des échantillons de faibles épaisseurs avec une
sensibilité élevée grace a I’utilisation de larges pointes. Cette hypothése est basée sur
I’utilisation d’un échantillon étalon dans le méme ordre d’épaisseur (x100um) et de
permittivité (+8) que I’échantillon a caractériser. Ceci nous permet de considérer que les
lignes de champ électrique sont uniformément distribuées dans ces deux matériaux, tant que
leurs épaisseurs et leurs permittivités restent proches. Les valeurs de permittivités relatives et
de tangentes de pertes des échantillons de faibles épaisseurs déterminées par la nouvelle
approche montrent un accord plus proche des valeurs réelles par rapport a celles rapportées
par d’autres techniques de mesure avec une incertitude de mesure de +2,5% sur la permittivité
relative et de £5% sur la tangente de pertes. Dans la deuxieme partie de ce chapitre des études
ont été réalisées pour évaluer la capacité de notre systéme dans la caractérisation qualitative
des échantillons diélectriques : une application a 1’imagerie 2D des propriétés diélectriques et
surfaciques de différents échantillons a ainsi été effectuée. Des cartographies surfaciques et
diélectriques ont été réalisées a I’aide de notre systéme de mesure. Ces cartographies montrent
que la sonde utilisée dans la caractérisation qualitative des échantillons (rayon 60um) a une
résolution spatiale de I’ordre de 100pm.

Dans la troisieme partie de ce chapitre nous avons démontré que nous pouvons utiliser
la microscopie microonde en champ proche dans des caractérisations multi-fréquences
[4GHz-16GHz]. Nous nous sommes pour cela basés sur la perturbation des modes de
résonance d’une cavité TM une fois qu’un échantillon est en contact avec la pointe couplée a
cette cavité. Les résultats de caractérisation d’un échantillon Ferro A6M sont tres proches de
ceux obtenus par la méthode de réference SCR (Split-Cylinder Resonator) mais avec une
incertitude supérieure (5% sur g, et 10% sur tand). Cependant, la méthode proposée n’a besoin

que d’un seul résonateur et d’un seul échantillon de faible volume pour couvrir cette bande de
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fréquence la ou la méthode SCR en nécessiterait plusieurs. Dans la quatrieme partie de ce
chapitre nous avons présenté notre propre modeéle électrique-€electrostatique qui est capable de
déterminer la permittivité relative des échantillons diélectriques de différentes épaisseurs sans
utiliser un matériau étalon. Ce nouveau modele prend en compte les différents parametres qui
ont des effets sur la caractérisation des échantillons (rayon de la pointe, épaisseur de
I’échantillon, permittivité de I’échantillon). Les permittivités relatives des échantillons
déterminées a I’aide de ce modéle sont trés proches des permittivités rapportées avec une
incertitude de mesure de 1’ordre de 5%. Toujours dans la quatrieme partie de ce chapitre, une
premiere étude a été réalisée pour quantifier les pertes des échantillons caractérisés seulement
a I’aide de la résistance équivalente qui modélise les pertes de I’échantillon € ;. Une relation
entre les valeurs de pertes des matériaux déja connues et leurs résistances équivalentes R,
calculées par le modeéle électrique a été établie, en calculant une courbe de tendance. A partir
de cette équation nous avons estimé les pertes d’un échantillon d’Epoxy, ce qui nous a permis
de calculer sa tangente de pertes avec une erreur de 13% par rapport a la valeur de cette
tangente de pertes rapportée par la technique SCR.

Enfin, dans la cinquieme partie nous avons démontré que ce modele hybride a permis la
caractérisation originale des échantillons multicouches avec une précision satisfaisante de
6% .

Les perspectives a nos travaux que nous entrevoyons sur la partie caractérisation en
champ proche sont la réalisation de mesures sur d’autres échantillons de tangente de pertes
supérieure & >1073, afin d’enrichir notre base d’apprentissage pour développer notre modéle
électrique-€électrostatique. En ce qui concerne la caractérisation multicouches, développer un
algorithme capable de donner en sortie les valeurs des permittivités de chacune des couches
d’un échantillon, sans connaitre nécessairement les valeurs des permittivités de certaines
couches par la multiplication des conditions de mesures, et finalement, réaliser des
caractérisations en température par la microscopie en champ proche.

Dans le quatrieme chapitre nous avons présenté trois générations de capteurs de
corrosion. Dans la premiere partie de ce chapitre nous avons présenté des études numériques
EM sur un résonateur en Alumine métallisé avec la présence d’une grille sur sa partie
supérieure (partie sensible a la corrosion). Ces études montrent que 1’apparition progressive
des fissures dans la grille entraine un decalage fréquentiel, une dégradation du facteur de
qualité et une baisse du niveau du coefficient de transmission du mode TEjo; du résonateur.

La dégradation progressive de la conductivité de la grille (de 45S/um a 0,5S/pum) entraine une
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forte baisse au niveau du coefficient de transmission du mode TEjg; et aussi une forte
dégradation du facteur de qualité & vide du résonateur. La perte progressive de 1I’épaisseur de
la métallisation (de 5um a 0,5um) entraine une baisse du niveau du coefficient de
transmission du mode TE;o; et aussi une dégradation du facteur de qualité du mode TEjo;.
Mais ces variations restent faibles devant le fort impact de la présence des fissures et la
dégradation de la conductivité sur ce mode. Donc un résonateur en Alumine métallisé avec
une partie sensible a la corrosion peut potentiellement étre utilisé comme un capteur pour
suivre 1’évolution de la corrosion d’un métal.

Les résultats expérimentaux obtenus apres la réalisation de ce résonateur valident les
résultats obtenus par les simulations EM. Par contre ce capteur souffre de certaines
limitations, ces limitations nous conduisent a faire évoluer ce dernier pour qu’il puisse étre
utilisé comme un capteur fiable pour suivre 1’évolution de la corrosion d’un métal.

Dans la deuxieme partie de ce chapitre nous avons présenté une deuxiéme génération de
ce capteur basée sur des fils de zinc de différentes largeurs déposés a la surface du résonateur
céramique. Les études numériques realisees sur cette évolution montrent que la coupure
progressive des fils de zinc entraine un décalage fréquentiel progressif, une dégradation du
facteur de qualité et une baisse du niveau du coefficient de transmission du mode TEjq; du
résonateur. La dégradation progressive de la conductivité de la grille formée des fils de zinc
(de 16,7S/um a 0,0065S/um) entraine une forte baisse du niveau du coefficient de
transmission du mode TEjo;, une forte dégradation du facteur de qualité a vide, ainsi qu’un
décalage fréquentiel vers les basses fréquences. La perte progressive de 1’épaisseur des fils de
zinc (de 3um a 0,5um) entraine une baisse du niveau du coefficient de transmission du mode
TE101 et aussi une dégradation du facteur de qualité du mode TE1o;. Mais ces variations restent
faibles devant le fort impact des coupures et la dégradation de la conductivité sur ce mode.
Ces résultats montrent qu’a 1’aide de cette génération de capteur, quel que soit I’effet de la
corrosion sur les fils de zinc, nous sommes capables de suivre 1’évolution de la corrosion des
éléments en zinc.

Les mesures expérimentales de ce capteur dans un environnement corrosif (HR 97%,
chlorure de sodium) montrent un décalage progressif de la fréquence de résonance du mode
TE101 (de 2,422GHz a 2,22GHz), une baisse du niveau du coefficient de transmission Sy; (de
-8dB a -37dB) et une dégradation du facteur de qualité a vide (de 50 a 4). Ces variations sont

dues a I’évolution de la corrosion des fils de zinc avec le temps.
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Les études réalisees par analyse microscopique montrent que la corrosion des fils de
zinc entraine une création des produits de corrosion dans ces fils et ne crée pas des fissures
dans les fils. D’apres ces résultats, nous pouvons expliquer le décalage fréquentiel du mode
TE101 du capteur, la dégradation du facteur de qualité de ce mode et la baisse du niveau du
coefficient de transmission par la présence progressive des produits de corrosion. Ces derniers
entrainent 1’augmentation progressive de la résistivité globale de chacun de ces fils et par
suite la diminution progressive de leur conductivité globale.

Des mesures expérimentales dans un environnement corrosif d’un capteur recouvert de
cuivre et protégé par une couche de 200nm d’or nous confirment que le changement de la
réponse du capteur de zinc est d0 uniquement a la corrosion des fils de zinc. Ce capteur peut
étre utilisé comme une référence pour comparer le comportement des capteurs en zinc avec sa
réponse.

Dans la troisieme partie de ce chapitre nous avons présenté une étude EM numérique
d’une troisieme génération de capteurs. En se basant sur 1’utilisation d’un deuxiéme mode de
résonance TEjg, et sur I’optimisation du positionnement des fils de zinc, la corrosion de ces
fils entraine une augmentation du décalage de la fréquence de résonance du mode TEjg,
jusqu’a 80MHz, une baisse maximale du niveau de S,; de 5,5dB et une dégradation maximale
du facteur de qualité & vide de 50%. Ainsi, le comportement de ce capteur nous permet
potentiellement de I’intégrer dans un dispositif de type tag RFID dans un avenir proche.

Dans les perspectives a nos travaux sur la partie capteur de corrosion, nous entrevoyons
la conception et la réalisation d’une antenne ultra large bande pour I’interrogation a distance
du capteur de deuxieéme génération, la réalisation et la validation expérimentales des résultats

théorique obtenus du capteur de troisieme génération.
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