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Résumeé

Le travail de recherche présenté dans ce mémoire de thése porte sur I'étude de la conductivité
électrique et de la permittivité diélectrique du sol dans le domaine des fréquences moyennes
(100 kHz-10 MHz), I'objectif étant de développer une nouvelle méthode de cartographie simultanée
de ces parametres électriques. La conductivité électrique et la permittivité diélectrique étant
sensibles aux parametres d’état du sol, et notamment a sa teneur en eau, le couplage des
informations apportées par ces deux parametres doit permettre d’estimer la valeur de la teneur en

eau en chaque point de mesure.

Des mesures en laboratoire ont été réalisées afin de connaitre I’évolution de ces deux paramétres
en fonction de la fréquence. La permittivité diélectrique et la conductivité électrique d’échantillons
de sable, de mélanges artificiels de sable et d’argiles (kaolinite et bentonite) en proportions variées
et de sol limoneux ont été mesurées pour différentes teneurs en eau. Nous avons étudié |'effet de la
teneur en argile, de la minéralogie des argiles impliquées ainsi que de la salinité de I'électrolyte. Dans
le cas d’échantillons propres (sans argile), les lois de comportement existantes prédisent
correctement la réponse a haute fréquence des matériaux étudiés en fonction de la teneur en eau.
Des effets de polarisation d’interface s’ajoutent a la polarisation dipolaire des molécules d’eau pour
des fréquences inférieures a 2 MHz. Ces effets sont d’autant plus importants que la teneur en argile
augmente. lls sont liés aux propriétés surfaciques de I'argile présente (capacité d’échange cationique,
surface spécifique). Pour comprendre ces relations, des modeéles complexes doivent étre élaborés et
testés. Nous avons privilégié une premiere approche qui consiste a établir une relation empirique
afin de retrouver la valeur de la permittivité diélectrique liée a la polarisation dipolaire (permittivité
HF due a la rotation des molécules d’eau).

En parallele a été développé un prototype d’appareil électromagnétique de mesure in situ, de
type Slingram, composé de deux bobines perpendiculaires (PERP), qui fonctionne a 1,56 MHz. Aprés
avoir étalonné I'appareil et testé sa réponse a des objets de propriétés connues, plusieurs sites
d’expérimentation ont été choisis : des alluvions sableuses a I'INRA d’Orléans (Centre), des luvisols
limoneux de I'INRA d’Estrée-Mons (Picardie) et des calcaires fracturés du site de Grand (Vosges). lls
présentent tous des natures de sols différents; et des contrastes de teneurs en eau, naturels ou
artificiels y ont été mesurés. Si, dans le cas des alluvions sableuses, les permittivités diélectriques
sont du méme ordre de grandeur que les permittivités HF et permettent de retrouver la teneur en
eau du sol a partir des modeles théoriques existant, il n’en est pas de méme pour des sols plus riches
en argile. Les relations empiriques établies a I'aide des expérimentations en laboratoire permettent
alors une premiére estimation de la teneur en eau, conforme aux teneurs en eau massiques des
échantillons prélevés.

Mots-clés :

permittivité diélectrique, conductivité électrique, fréquences moyennes (100 kHz — 10 MHz),
cartographie électromagnétique, teneur en eau, teneur en argile.






Abstract

The research work submitted in this PhD dissertation deals with the study of soil electrical
conductivity and dielectric permittivity in the medium frequency range (100 kHz - 10 MHz). The aim
of the study is to develop a new mapping method where these two electrical parameters are
simultaneously determined. The electrical conductivity and the dielectric permittivity are sensitive to
the soil state parameters, and particularly to its water content. Coupling the information brought by
the two electrical parameters leads to the estimation of soil water content at each measurement
point.

Laboratory measurements were led in order to better understand the evolution of these two
parameters contingent on the frequency. Dielectric permittivity and electrical conductivity of sand
samples, artificial mixtures of sand and clay (kaolinite and bentonite) in various proportions and
natural loamy soil samples were measured for different water content. We studied the effect of the
clay content, clay mineralogy and electrolytic salinity. For clay free samples, existing theoretical
models are well predicting the high frequency response of the studied material as a function of water
content. When the frequency becomes lower than 2 MHz, other types of polarization arise. These
effects are all the more important than the clay content is high. They are linked to the surface
properties of the clay contained in the soil sample (cation exchange capacity, specific surface area). If
complex modeling must be considered in order to physically understand these relations, we first
choose to establish an empirical relation that allows the discrimination of the dielectric permittivity
linked to the dipolar polarization (HF permittivity due to the rotation of water molecules).

An in situ electromagnetic prototype was developed in parallel. It is composed of two fixed
perpendicular coils (Slingram geometry) and worked at 1.56 MHz. After calibration, we tested the
response of the prototype to objects with known properties. The first in situ measurements were led
on experimental sites with different types of soils and different water content variations (artificially
created or natural): sandy alluvium on a plot of INRA (French National Institute for Agricultural
Research) in Orléans (Centre, France), a clay-loam soil on an experimental site in Estrée-Mons
(Picardie, France) and fractured limestone at the vicinity of Grand (Vosges, France). In the case of the
sandy alluvium, the values of dielectric permittivity measured are closed to those of HF permittivity
and allow the use of existing theoretical models to determine the soil water content. For soils
containing higher amount of clay, empirical relations established using the laboratory
experimentations are used to calculate a first estimation of the water content. These values are
confirmed by the measured mass water contents.

Key words:

dielectric permittivity, electrical conductivity, medium frequency range (100 kHz — 10 MHz),
electromagnetic mapping, water content, clay content.
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Introduction et objectifs

Parmi les méthodes géophysiques utilisées pour la description détaillée de la structure du proche
sous-sol, les méthodes électriques et électromagnétiques occupent une place privilégiée, justifiée a
la fois par la facilité de leur mise en ceuvre et par la sensibilité des propriétés électriques aux
variables d’état que I'on cherche a caractériser.

Alors que la prospection électrique stricto sensu peut étre mise en ceuvre a toutes les échelles
géomeétriques, le rayon du volume investigué étant de I'ordre de grandeur de I'écartement entre les
électrodes, le domaine des méthodes électromagnétiques est beaucoup plus complexe : il n’existe
pas de loi de similitude simple valable pour toutes les fréquences et toutes les échelles
géomeétriques. Les appareils disponibles sur le marché, répondant chacun a un besoin différent, se
classent en deux catégories: les radars-sols (ou Ground Penetrating Radar), qui utilisent des
fréquences comprises entre 20 MHz et 1 GHz, et les appareils basse fréquence, appelés couramment
EMI (Electromagnetic Induction), dont la fréquence de fonctionnement ne dépasse pas 100 kHz. ||
existe donc une lacune dans la pratique exploratoire centrée sur la gamme des fréquences moyennes
(MF pour Medium Frequencies) comprises entre 300 kHz et 3 MHz.

Cette lacune s’explique par I'histoire du développement des méthodes d’exploration d’une part et
par la complexité des phénomenes électromagnétiques présents dans les sols et les roches dans
cette gamme de fréquences d’autre part.

Les méthodes EMI se sont en effet développées dans les années 1930 a partir des besoins de la
prospection miniére. Tout en pouvant se satisfaire d’une faible résolution spatiale, elles nécessitaient
une profondeur de pénétration importante (supérieure a 20 m). La conductivité électrique des
milieux superficiels mesurée par les méthodes EMI, qui s’étend sur une gamme importante de
valeurs, est nettement dominante aux basses fréquences. Les phénomeénes de polarisation peuvent
donc étre négligés en premiere approximation et on se retrouve dans une situation ou les champs
mesurés peuvent étre exprimés uniquement a I'aide de la conductivité électrique.

Le développement des radars-sols, plus tardif, a débuté dans les années 1970 par des études
portant sur les pergélisols. Si ces ondes hautes fréquences fournissent une image précise des
interfaces, elles sont également caractérisées par une profondeur d’investigation plus faible, ne
dépassant pas 3 m dans la plupart des terrains de surface. Dans ce domaine, les phénomeénes de
polarisation, traduits par la permittivité diélectrique, sont prédominants et associés a la propagation
des courants de déplacement plutot que des courants de conduction. La conductivité électrique, qui
n’intervient plus que dans I'amortissement du signal en profondeur, joue alors un réle moindre. On a
rapidement observé que la permittivité mesurée dans cette gamme de fréquence était tres
dépendante du contenu volumique en eau liquide. Une méthode de détermination de ce parameétre,
la TDR (Time Domain Reflectometry), a alors été développée et est aujourd’hui couramment utilisée.
Il est ensuite apparu que la principale limite a I'utilisation des radars-sols, malgré les possibilités
d’amplification du signal jusqu’a 90 dB, était la teneur en argile des sols.



Compte-tenu de I'état des connaissances dans le domaine des hautes et des basses fréquences,
une profondeur d’investigation métrique peut étre envisagée pour un appareil fonctionnant dans le
domaine des fréquences moyennes. Les publications, trés peu nombreuses, s’intéressant au
développement d’un appareil dans cette gamme de fréquences (Tabbagh, 1994 ; Stewart et al.,
1994) confirment cette estimation. Les courants de conduction s’ajoutant aux courants de
déplacement en MF, aucune simplification dans les équations n’est attendue et la conductivité
électrique et la permittivité diélectrique peuvent étre mesurées simultanément. Ces parametres
étant dispersifs, il est nécessaire de les étudier sur I'ensemble de cette gamme de fréquences. Des
mesures au laboratoire en conditions contrdlées sont donc nécessaires pour déterminer I'influence
des différents paramétres d’état d’'un sol ou d’une roche sur ses propriétés électriques a une
fréquence donnée. La littérature concernant les mesures sur échantillons, plus abondante (Smith et
Rose, 1933 et 1935 ; Scott et al., 1967 ; Kutrubes, 1986 ; Olhoeft, 1987 ; Knight et Nur, 1987 ; Knoll et
Knight, 1994), reste néanmoins incompléte.

L’objectif de ce travail de these est donc double :

e Apporter une contribution a I'étude des variations de la conductivité électrique et de la
permittivité diélectrique sur I'ensemble du domaine des fréquences moyennes en
controlant les principaux parametres d’état du matériau étudié : nature des différents
composants de la matrice solide, teneur en argile, porosité, teneur en eau, salinité de
I’électrolyte ...

e Développer un prototype d’appareil de mesure fonctionnant dans le domaine des
fréquences moyennes permettant de cartographier la conductivité électrique et la
permittivité diélectrique d’un sol sur le premier metre de profondeur. Ces mesures
trouvent un intérét particulier dans la détermination du contenu en eau d’un sol, les deux
parametres électriques étudiés ne possédant pas la méme sensibilité aux variations de
teneur en eau.



Ce mémoire de thése se structure en trois chapitres autour de ces objectifs.

Le chapitre 1 introduit la signification physique des parametres électriques étudiés: la
conductivité électrique et la permittivité diélectrique. On décrit également les phénoménes de
conduction et de polarisation ainsi que leurs relations avec les constituants et caractéristiques du
milieu poreux. Enfin, on évoque les différents modéles proposés afin de simuler le comportement de
la conductivité électrique et de la permittivité diélectrique dans le domaine fréquentiel compris entre
quelques millihertz et plusieurs gigahertz.

Le chapitre 2 s’intéresse a I'étude expérimentale menée en laboratoire sur plusieurs types de
milieux poreux afin de comprendre l'influence de différents paramétres d’état sur la mesure des
parametres électriques. Aprés une description des outils utilisés et une étude de leurs limites, les
résultats expérimentaux sont présentés dans le cas d’un sable et de mélanges artificiels argilo-
sableux. La relation entre les paramétres électriques et la teneur en eau volumique est étudiée en
fonction de I'argilosité de I’échantillon et de la salinité de I'’eau. Enfin, des échantillons de sols
naturels provenant du site de I'INRA d’Estrée-Mons sont étudiés suivant la méme méthodologie.
L'objectif de ce chapitre est de proposer une premiere relation empirique simple reliant les
parametres électriques mesurés a la teneur en eau volumique du sol en fonction de ses
caractéristiques intrinseques et de la fréquence de mesure employée.

Le chapitre 3 présente I'ensemble du processus de construction du prototype de mesure
permettant de cartographier simultanément la conductivité électrique et la permittivité diélectrique
dans le domaine des fréquences moyennes. Aprés une étude des caractéristiques géométriques
optimales d’un appareil adapté a la mesure des parameétres électriques sur un volume d’investigation
métrique, les tests effectués sur des objets simples de propriétés connues sont présentés. lls
permettent de controler le bon fonctionnement de I'appareil et sont utilisés pour son étalonnage.
Enfin, les premiéres expérimentations in situ sur différents terrains, présentant des contrastes de
texture et de teneur en eau, sont analysées. Une premiére interprétation en terme de cartographie
de teneur en eau, tracée a partir des relations établies au chapitre 2 est proposée.






Chapitre 1:
Eléments d’électromagnétisme







1. Introduction

Dans ce chapitre sont présentés les parameétres électriques qui pourront étre mesurés aux
fréquences moyennes. Les relations existantes entre la conductivité électrique, la permittivité
diélectrique et les champs électromagnétiques appliqués sont décrites a I'aide des équations de
Maxwell. Ces parametres étant dispersifs, i.e. variables avec la fréquence, leur influence respective
dans la mesure du champ secondaire se manifeste au travers du nombre d’induction, dont
I’expression dépend de la gamme de fréquence étudiée.

Une description des différents mécanismes de polarisation et de conduction présents dans les
sols, en fonction de la fréquence de mesure employée, est ensuite proposée.

Enfin, différentes lois de comportement permettant de modéliser les variations des parameétres
en fonction des caractéristiques du sol étudié (modeles empiriques, volumiques et modeles issus de
la théorie des milieux effectifs) et de la fréquence de mesure (modeles phénoménologiques) sont
présentées.

2. Eléments de la théorie de I'électromagnétisme

Jusqu’au milieu du XIX® siécle, I'électricité, le magnétisme et I'induction étaient considérés comme
indépendants et différentes lois (Gauss, Ampere et Faraday) étaient utilisées afin de décrire le
comportement des champs dans ces différents domaines. C’'est en 1865 que le physicien écossais
James Clark Maxwell propose l'unification de ces théories sous la forme d’un systeme de vingt
équations différentielles a vingt inconnues (Maxwell, 1865), bientot réduites a quatre (Maxwell,
1873). Ces relations permettent de décrire le comportement du champ électromagnétique et son
interaction avec la matiere, et fixent un cadre mathématique précis au concept fondamental de
champ introduit par Faraday dans les années 1830.

Dans la suite du développement, les lettres minuscules représentent les grandeurs dans le
domaine temporel (fonctions du temps) et les lettres majuscules représentent les grandeurs dans le
domaine de Fourier (fonctions de la fréquence).



La forme locale de ces équations en milieu localement homogéne, en dehors des sources, s’écrit :
Equation de Maxwell-Gauss :
div(&) =qy (I-1)

Equation de Maxwell-Thomson (conservation du flux) :

div(z) =0 (1-2)
Equation de Maxwell-Faraday :
o2& = ob (1-3)
rot(e) = 5
Equation de Maxwell-Ampére
e, 0d (1-4)
TOt(h) =Jc +E:]C + D

Avec ¢: champ électrique [V/m]
d: induction électrique (ou déplacement diélectrique) [C/m?]
h: champ magnétique [A/m]
b: induction magnétique en tesla [T]
qy: densité volumique de charge électrique [C/m?]. On peut démontrer que qy = 0 caril
y a autant de charges positives que de charges négatives a I'échelle macroscopique
Jc: densité de courant de conduction [A/m?]
ITE densité de courant de déplacement (ou de polarisation) [A/m?’] Jp = ad)/at

On définit également la densité totale de courant j; comme étant la somme de la densité de
courant de conduction et de la densité de courant de déplacement :

Je=Jc+Jp



Afin de résoudre entierement le systeme des équations de Maxwell, il est nécessaire de disposer
d’informations complémentaires. Dans le domaine fréquentiel, pour un milieu linéaire, des relations
constitutives sont introduites entre :

¢ la densité de courant de conduction et le champ électrique :

E =0'(x,y, 2w, )E (I-5)

¢ linduction électrique et le champ électrique :

D=¢"(xv2w,..).E (I-6)

¢ l'induction magnétique et le champ magnétique :

B=p(yzwo.)H (I-7)

Si, en théorie, ces relations peuvent prendre n’importe quelle forme, les expérimentations ont
montré que l'introduction des paramétres complexes ¢*, €* et u* représentait une bonne solution.
Ces parametres constitutifs sont représentatifs d’une réalité physique et dépendent en particulier de
la position (x, y, z) du point de mesure dans I'espace, de la fréquence (w est la pulsation associée),
de la valeur des champs émis E et H et des conditions du milieu (pression P, température T,...). On
définit ces trois parametres tels que :

u est la perméabilité magnétique complexe : u* = u' + ip'" avec u’ et u'' en [H/m]

La perméabilité magnétique complexe peut également s’exprimer en terme de susceptibilité
magnétique : " = Ug. 1" = to- (1 + k¥) avec k* susceptibilité magnétique volumique complexe
(k* = k' —iKk") et uy perméabilité magnétique du vide (uy, = 4m.1077H /m) dans tous les cas. Ici,
on considérera que la perméabilité magnétique de I'ensemble des matériaux étudiés est égale a celle
du vide.

*

o est la conductivité électrique complexe : 0* = ¢’ + ic' avec g’ et ¢"' en [S/m]

On peut parler indifféremment en termes de conductivité électrique, exprimée en S/m, ou de
résistivité électrique, exprimée en Q.m, 'un étant I'inverse de I'autre : p* = 1/0".



& est la permittivité diélectrique complexe : £* = &' — i’ avec &’ et €”’ en [F/m]

La permittivité diélectrique réelle est généralement exprimée en termes de permittivité
diélectrique relative a la permittivité diélectrique du vide telle que €' = gy¢,’ ol g, représente la
permittivité diélectrique du vide égale 3 8,85.10™ F/m.

La permittivité diélectrique imaginaire traduit la dissipation d’énergie liée au déplacement ou a la
réorientation des porteurs de charges. On parle de pertes diélectriques pour &”.

Les signes des parties réelles et imaginaires des trois propriétés sont choisis de maniere a obtenir
des valeurs positives pour chaque valeur mesurée.

Si en outre on considere le matériau isotrope et homogene, alors les relations constitutives
peuvent s’écrire :

Jo =0*(w).E = [0' () + ic" (w)].E (1-8)
D = &*(w).E = [¢'(w) — ie" (w)].E (1-9)
B =pu*(w).H = po. H (I-10)

On considere les parties réelles et imaginaires des parametres étudiés dispersives. Une
dépendance fréquentielle est en effet nécessaire pour les systémes causaux mettant en jeu des
parametres complexes (Fuller et Ward, 1970).

En prenant en compte les relations constitutives, les équations de Maxwell en milieu homogéne,
dans le domaine de Fourrier s’écrivent :

Equation de Maxwell-Gauss :
e*(w). div(ﬁ) =0 (I-11)

Equation de Maxwell-Thomson (conservation du flux) :

fo.div(H) =0 (1-12)
Equation de Maxwell-Faraday :
rot(E) = — iwpo. H (I-13)
Equation de Maxwell-Ampére
F(ﬁ(ﬁ) =0*(w).E + iwe*(w).E (I-14)
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L'expression de la densité totale de courant peut également s’exprimer a partir des
considérations précédentes comme :

L =Jc+]p =[0"(w) + iwe*(w)].E

Ji = (0" @) +i0" (@) + iw (' () — ie" (@) E (1-15)

]7 = (a’(a)) + ws”((u)) + iw <s’(a)) + a”(f)w))] E

En pratique, on mesure les parties réelles et imaginaires de la densité totale de courant. On
introduit une conductivité électrique réelle effective et une permittivité diélectrique réelle effective
qui permettent d’exprimer ces grandeurs :

0'err(w) = o' (w) + we" (w)

O'”((x)) (|'16)

gepr(w) = ' (w) +

Ces deux paramétres sont ceux réellement mesurés. lls caractérisent le comportement du milieu

lorsqu’un champ électrique E Ui est appliqué. La conductivité électrique réelle effective U’eff
permet d’exprimer la partie de la densité de courant totale mesurée en phase avec le champ

électrique E appliqué et la permittivité diélectrique réelle s'eff celle en quadrature avec le champ E.

En fonction des méthodes employées, on mesure la partie réelle de la densité de courant ou sa
partie réelle et sa partie imaginaire. Dans le cas de la mesure de la densité de courant complexe, on

définit un coefficient complexe unique qui qualifie la relation de proportionnalité entreﬁ etE.

Selon la convention adoptée, on peut parler indifféremment en terme de conductivité effective
complexe (aussi appelée admittivité complexe) ou de permittivité diélectrique effective complexe,
définies telles que :

0" (@) = 0'pp (@) + i opp(w)

O_I ((1)) (|'17)
Eepp (W) = opp(w) —i—L—
avec:
0'erp(w) = 0'(w) + we" (w) (1-18)
(@) = T = ¢ (@) + T2 (1-19)
&epr(w) = &' (w) + JT((“) (1-20)
0" orf(@) = we' o5 (W) = 0" () + we'(w) (1-21)
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La densité de courant totale pourra donc s’exprimer, en fonction du champ électrique appliqué E,
par:

] = U*eff(w)f = iw s*eff(w)f (1-22)

La conductivité électrique effective complexe et la permittivité diélectrique effective complexe
dépendent de la fréquence. En fonction de la gamme de fréquences employée et des phénomenes
étudiés, I'un ou l'autre de ces parametres sont utilisés : aux basses fréquences, il est courant de
parler en terme de conductivité électrique effective complexe (ou de résistivité électrique effective
complexe), alors qu’aux hautes fréquences, le terme de permittivité diélectrique effective complexe
est préféré.

On dispose donc de la mesure des parties réelle et imaginaire de la densité totale de courantﬁ
pour retrouver les quatre paramétres intrinséques caractérisant le milieu étudié o', ¢, &’ et .
Dans le cas général, et sans autre hypothése, il n’est pas possible de séparer ¢’ et €'’ d’une part et &’
et o' d’autre part. En fonction des propriétés du milieu étudié et de la fréquence de mesure
employée, il est cependant possible d’effectuer des simplifications dans les expressions (16) a (19)
précédentes.

3. Equation d’onde et domaine de fréquences étudié

Le couplage des quatre équations de Maxwell dans le domaine temporel permet de retrouver
I’équation dite de propagation-diffusion, vérifiée aussi bien par le champ magnétique H que par le

champ électrique E:

AT _0H _ _03%H (1-23)
,u.a.at .s.atz

En régime sinusoidal de pulsation w, I’équation de propagation-diffusion peut s’écrire sous forme
d’équation de Helmholtz :

AH + Kk2H =0 (I-24)

k est le nombre d’onde complexe défini, pour une dépendance temporelle en e it tel que :
k? = —ip*(w)o*(w).w + u*(w)e* (w). w?

k? = —iw.pu*(w)| 0" (0) + iw. e* ()] (1-25)
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En utilisant les mémes hypothéses que pour établir les relations (I-11) a (I-14), et en reprenant les
définitions des parameétres effectifs précédemment établis (eq. (I-17) a (I-20)), I'expression du
nombre d’onde s’écrit :

. . . : 0. € opp(w)
k2 = —lwlgy. 0 eff(a)) = —lwUy.0 eff(d)).(l + l%) (|-26)
e

Afin d’étudier les effets des mécanismes de conduction et de polarisation, il est intéressant
d’étudier I'évolution du rapport n définit tel que :

W. & (W
= /Lf() (1-27)
o eff(w)
Il représente la tangente de I'angle de pertes lorsqu’on étudie la conductivité.
Le nombre d’onde k peut étre décomposé en partie réelle et imaginaire k = a — ib avec:
(1-28)
Les solutions de I'équation de propagation-diffusion (eq. (I-23)) sont de la forme :
H(#,t) = Hy (7). el (@t=kn) (1-29)

avec Hy(#) fonction des variations géométriques du champ selon la nature de la source et la
composante étudiée (Bourgeois et Lenain, 2002).

En décomposant le nombre d’onde en parties réelles et imaginaires, on obtient :

H(# t) = Hy(¥).ebrei@t=an (I-30)
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D’apres la relation (I-28), la partie réelle a du nombre d’onde correspond a une propagation
sinusoidale sans amortissement. On définit alors la longueur radian comme la longueur associée a un
déphasage de 1 radian:

1 (1-31)
Or = Re(k)

On remarque également que la partie imaginaire b du nombre d’onde est associée, par
I'intermédiaire d’une exponentielle décroissante, a I'atténuation de I'onde. On définit I'épaisseur de
peau du milieu conducteur comme la distance au bout de laquelle I'amplitude de I'onde est divisée

pare:

_ 1 (1-32)
0 = Im(k)

Les solutions de I’équation de propagation-diffusion prennent alors la forme de :

H(# t) = Hy(7). e‘aiz_ei(wf‘é) (1-33)

Le nombre d’onde k, et par extension la longueur radian §y et I'épaisseur de peau §; dépendent
de la conductivité électrique effective o’,5f, de la permittivité diélectrique effective ¢',¢¢ et de la
fréquence (ou de la pulsation W) en proportions variables. Dans I'expression (I-24) du nombre
d’onde, la conductivité électrique effective est liée a w, alors que la permittivité diélectrique effective
dépend de w?. En fonction de la fréquence de mesure, I'un ou I'autre terme pourra étre négligé :

* aux basses fréquences, lorsque le paramétre nn < 1, le terme contenant s’eff devient
négligeable devant celui contenant a’eff.

* aux hautes fréquences, lorsque le parameétre n > 1, c’est le terme contenant a’eff qui
est faible devant celui contenant &', .

* aux fréquences moyennes, lorsque le parametre 1 est voisin de 1 (1 € [0,1; 10]), aucune
simplification n’est possible.
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Les expressions des différents parametres d’étude en fonction de la gamme de fréquences

employée sont rappelées dans le tableau I-1.

Régime diffusif Régime eénéral Régime propagatif
(ou conductif) & & (ou diélectrique)
n«1 n€[0,1;10] n>1
Fréquences
quend £ < 100 kHz 100 kHz < f < 10 MHz f > 10 MHz
d’application
2 _ _: 2 — _; 2
Nombre k= —iuow k iHow + euw w\/_ (1 l N )
oW oW = —i—
d’onde k=01-1) #T k=1-1) /#T‘/l +icw/o 2ew
O6r = 1/Re(k)
Longueur
= = . 2 ~ /
radian Or = 01 = Bai Or = 1/a) ke 1+ (1+ (i) Or > T/wye/u
2 EW
6y = —1/Im(k)
Epaisseur de
Saiff = v/ 2/How pe 0 \? 6 = 2pJe/u
peau 61=1/a) = -1+ 1+(—)
Saite = 503y p/f 2 €w

Tableau I-1 : Expressions des parametres caractérisant les différents régimes. Les parameétres o et &
désignent respectivement 0’5 et &'y

En régime diffusif, 5R et 5| sont égaux, ce qui entraine que le déphasage et I'atténuation sont

reliés de maniére invariable dans ce domaine. En effet, pour un accroissement de distance de 9,
lorsque I'amplitude de I'onde est atténuée de 1/e, parallélement, celle-ci sera déphasée de 1 rad (ou
57°).

En régime diélectrique, le nombre d’onde peut quasiment étre considéré comme un réel positif,
surtout si le milieu est isolant (o = 0). Cette caractéristique traduit un effet de propagation peu ou
pas atténué. Si la conductivité est non nulle, un terme d’atténuation existe et les performances du
RADAR géologique deviennent alors limitées, mais sans déformation des signaux en fonction de la
fréquence puisque la distance d’atténuation §; ne dépend pas de la fréquence pour sigma et eps
constant. En présence de pertes diélectrique (pour des sols en présence d’argile), I'atténuation et la
déformation des signaux seront dépendantes de la fréquence.

En pratique, la conductivité électrique et la permittivité diélectrique sont des parameétres
dispersifs. Différents types de mécanismes de polarisation et de conduction, portant sur des objets
différents, apparaissent en fonction de la gamme de fréquence employée. Ces mécanismes sont

fonction des caractéristiques du milieu étudié, donc du sol.

Officiellement, le domaine des fréquences moyennes est égale a [300 kHz ; 3 Mhz]. Par extension,
dans ce manuscrit, nous définirons les fréquences moyennes comme étant comprises entre 100 kHz
et 10 MHz.
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4. Mécanismes de conduction et de polarisation

Lors de [l'application d’'un champ électrique, plusieurs mécanismes de conduction et de
polarisation apparaissent en fonction de la nature du matériau étudié. Aprés une description
générale des mécanismes de conduction et de polarisation, le cas des sols, apparentés a des milieux
poreux, est étudié. La nature des différents constituants du milieu et leurs interactions interviennent
de facon différente dans la mesure de la conductivité électrique et de la permittivité diélectrique.

Un sol est en effet constitué de trois phases différentes (Coussy, 1991) :

* une phase solide composée des grains de la matrice. Ceux-ci sont constitués de minéraux
de nature différente (argile, quartz, oxyde de fer,...)

e une phase liquide contenant des ions, également appelée électrolyte. Dans les sols,
I’électrolyte présent sera généralement de I'eau présentant différents degrés de salinité.

* une phase gazeuse présente dans les pores du milieu si le sol n’est pas saturé en liquide.

La constitution de ces trois phases et les interactions entre elles permettent ou non I'apparition
des différents processus de conduction et de polarisation décrits ci-dessous.

4.1. La conduction électrique

Les mécanismes de conduction électrique rendent compte du déplacement macroscopique des
charges libres dans un milieu lorsqu’un champ électrique lui est appliqué.

La conductivité électrique, mesurée a |'aide de la densité de courant E (eq. (1-8)), permet de
quantifier ces mécanismes. Elle est influencée par le nombre de charges électriques présentes par
unité de volume, leur vitesse de déplacement et, dans le cas des ions, leur valence. On peut
distinguer deux mécanismes de conduction différents, liés a des charges électriques de nature
différentes :

* la conduction électrolytique ou les ions se déplacent au sein de I'électrolyte. Ce
mécanisme dépend principalement de la salinité de I’électrolyte ainsi que de la
température du fluide.

* la conduction électronique pour laquelle on observe un déplacement d’électrons. Ce type
de conduction peut étre lié a la fois a la présence de réactions électrochimiques qui
induisent des transferts de charges (Olhoeft, 1985) et a un phénomeéne de diffusion
(encore appelée conduction faradique), observé dans le cas milieux polarisables
possédant des fréquences de relaxation comprises entre 10™ et 10° Hz. La conduction
électronique peut étre tres importante en présence de conducteurs métalliques de type
oxydes ou sulfures.

La description de ces deux types de mécanisme de conduction mérite d’étre précisée dans le cas
des sols, considérés comme des milieux poreux.
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4.2. Mécanismes de conduction électrique dans un sol

Les trois phases d’un sol apportent chacune une contribution différente a la conductivité
électrique globale du milieu.

Grains solides

La plupart du temps, les minéraux constitutifs des sols sont isolants et possedent une conductivité
de I'ordre de 10 S/m. Aucun mécanisme de conduction ne peut donc se produire dans les grains
solides a I'exception des conducteurs métalliques (or, cuivre,...), des semi-conducteurs tels les oxydes
ou les sulfures ou encore des défauts présents dans le réseau cristallin des minéraux qui engendrent
une conduction ionique au sein ou a la surface des minéraux impliqués.

Réseau poreux

Les mécanismes de conduction présents dans un sol sont liés aux caractéristiques de son réseau
poreux et notamment a la présence d’eau. En effet, I'eau présente dans les pores permet :

e le transport des ions,
e |"échange de cations avec certains minéraux composant la matrice rocheuse
* la mise en place des processus d’adsorption/désorption a la surface des minéraux

La conductivité électrique de I'eau est fortement liée a sa salinité et a sa température. En effet,
plusieurs types de cations (Na*, K*, Ca*", Mg**...) et d’anions (HCO5, CO5%, CI,, SO,>...) sont présents
en quantité plus ou moins importante dans I'eau. Une augmentation de la force ionique et/ou de la
température au sein de I'électrolyte impliquent une augmentation de la conductivité électrique
mesurée.

Le degré de saturation en eau du milieu est également un facteur important dans la
détermination de sa conductivité électrique. En effet, la conductivité électrique augmente avec la
teneur en eau. De plus, il existe une teneur en eau minimale au-dessous de laquelle le film d’eau
dans le réseau poreux n’est plus continu. Globalement, la forme et la connectivité du réseau poreux
sont deux facteurs influencant de maniére significative la conductivité électrique.

En plus de la conductivité volumique, liée aux effets de volume précédemment décrits, des
phénoménes de conduction se produisent a la surface séparant la phase solide de la phase liquide.

Interface solide/liquide

A l'interface entre les grains solides et I'électrolyte, une conductivité de surface, liée a la présence
d’une double couche électrochimique (ou DCE), se développe. En effet, a la surface de certains
minéraux (notamment les minéraux argileux), on observe la présence d’anions adsorbés. Afin de
rétablir I'électro-neutralité, des cations libres présents dans I'électrolyte migrent vers la surface des
minéraux et se déplacent de facon tangentielle a la surface des grains.
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Gouy (1910) et Chapman (1913) ont décrit ce phénomeéne par une couche électrochimique diffuse
proche de la surface des grains ol la concentration en ions présents dans I'électrolyte est supérieure
a celle observée dans I'électrolyte a une distance supérieure de la surface des grains.

Stern (1924) propose le principe d’une double couche ou la taille des ions en solution est prise en
compte. Une premiére couche (couche de Stern) est ainsi définie entre la surface du minéral et le
plan de Helmholtz ou la modification du potentiel est la plus importante (Figure I-1). A cette
premiere couche succéde la couche diffuse ou la concentration en ions est comprise entre celle de la
couche de Stern et celle de I'électrolyte libre.

Cette conduction de surface est d’autant plus importante que linterface solide/liquide est
étendue, i.e. que la surface spécifique des minéraux est grande. Cette derniére observation est
notamment valable dans le cas des minéraux argileux qui possedent une structure en feuillets.

Surface de la particule
Plan de Stern
Plan de cisaillement

® o
© ®
D) ©
® ®
© o

N Couche diffuse
Couche de Stern
¥o

DISTANCE

Figure I-1 : Modéle de Stern de la double couche électronique (d’aprés Shaw, 1992). Les ¥
représentent les potentiels (en V) : i) sur la surface du minéral (¥,), ii) sur le plan de Helmholtz
(couche de Stern), potentiel entre la couche de Stern externe et la solution électrolytique libre( %), iii)
entre la surface de cisaillement et I'électrolyte libre (%)), qui est supposé identique a ¥
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4.3. La polarisation diélectrique

La polarisation diélectrique est un mécanisme qui rend compte du déplacement local ou de la
réorientation des charges liées lorsqu’on applique un champ électrique.

La permittivité diélectrique, mesurée a |'aide de l'induction électrique D (eq. (1-9)), permet de
quantifier ces mécanismes

En régime sinusoidal, les mécanismes de polarisation dépendent fortement de la fréquence du
champ électrique appliqué. En effet, plus la fréquence de mesure augmente, c’est-a-dire plus la
période du signal diminue, plus il est difficile pour les charges liées de suivre les variations du champ,
et ce d’autant plus que la masse des éléments concernés (particule chargée) est importante.

En fonction des types de charges impliqués, on peut différencier plusieurs mécanismes de
polarisation présents sur des gammes de fréquences différentes. A chaque mécanisme est associée
une fréquence de relaxation qui détermine la gamme de fréquence jusqu’a laquelle ce type de
polarisation peut étre observé. Pour des fréquences inférieures a la fréquence de relaxation, la
contribution du mécanisme de polarisation étudié a la permittivité diélectrique devient constante. La
présence d’'un phénomeéne de relaxation marque I'existence d’un délai de réponse du systéme
soumis a une excitation extérieure comme I'application d’'un champ électrique.

Dans le cas des milieux poreux, Olhoeft (1976, 1979a et 1979b), Chelidze et Guéguen (1999)
Chelidze et al. (1999) et Comparon (2005) décrivent les processus suivants :

Polarisation électronique

Lorsqu’un atome neutre est soumis a un champ électrique extérieur, on observe une distorsion de
ses couches électroniques dans la direction du champ appliqué. L'atome impliqué possede alors un
moment dipolaire qui se traduit macroscopiquement par une polarisation électronique du matériau.

La masse d’un électron étant trés faible, ce mécanisme de polarisation pourra étre observé
jusqu’a des fréquences trés élevées. La fréquence de relaxation associée a la polarisation
électronique se situe autour de 10" Hz.

Lorsque la fréquence de mesure est inférieure a 10" Hz, la part de la permittivité liée a ce type de
polarisation devient constante et proportionnelle aux nombre d’électrons présents par unité de
volume.

Polarisation atomique

L'application d’un champ électrique extérieur sur une molécule crée un réarrangement de la
position des atomes les uns par rapport aux autres. En fonction de la nature des atomes présents et
de leurs interactions, 'amplitude de la permittivité diélectrique varie.

La masse des atomes au sein de la molécule étant plus importante que celle des électrons au sein

d’un atome, la fréquence de relaxation associée aux mécanismes de polarisation atomique est plus
faible et comprise entre 10" et 10" Hz.
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Polarisation dipolaire (ou moléculaire)

Certaines molécules sont porteuses d’'un moment électrique permanent, lié a I'organisation et la
nature des atomes présents. L’agitation thermique naturellement présente tend a désorienter ces
molécules de fagon aléatoire. L'application d’un champ électrique au milieu crée une réorientation
de ces molécules dipolaires dans le sens du champ appliqué. Ce type de polarisation est fortement lié
avec la température du milieu.

La masse d’'une molécule dipolaire étant plus importante que la masse d’'un atome au sein d’'une
molécule, les fréquences de relaxation associées a ce phénomene sont plus faibles que celles des
polarisations électroniques et atomiques : elles sont comprises entre 10° et 10™ Hz.

Polarisation d’interfaces (ou polarisation de charges d’espace)

Dans le cas d’'un milieu hétérogene contenant un électrolyte, I'application d’'un champ électrique
va provoquer la migration des porteurs de charges sur une distance limitée par des potentiels
chimiques et électriques locaux. Ce type de polarisation dépend notamment de la nature et de
I'arrangement des matériaux constitutifs du milieu.

Ses effets sont mesurables en dessous de 10°Hz et les fréquences de relaxation associées
s’étendent sur une large gamme de fréquences car la taille des porteurs de charges est assez variable
et il existe une multiplicité de type d’interfaces possibles (notamment dans un sol humide). Il existe
donc une multitude de fréquences de relaxation associées a ces effets, variant selon une loi de
distribution qui n’est que trés mal connue.

Parmi les polarisations d’interface, lorsque la fréquence diminue, on peut observer
successivement |'apparition d’une polarisation de type Maxwell-Wagner, d'une polarisation
d’électrode ou d’une polarisation de membrane (présence d’une double-couche électrochimique a la
surface de certains grains solides chargés).

Dans ce mémoire, nous nous intéressons aux fréquences moyennes comprises entre 100 kHz et
10 MHz. Les polarisations électroniques et atomiques seront donc présentes et intégrées dans la
mesure de la permittivité diélectrique comme une constante. La polarisation dipolaire introduira
également une constante, liée a la quantité de molécules dipolaires présentes dans le matériau (dans
le cas d’un sol, au nombre de molécules d’eau), dans la valeur de la permittivité diélectrique. Les
fréquences de relaxation de la polarisation d’interface sont, quant a elles, situées dans la gamme de
fréquences de notre étude, ce qui va complexifier les réponses EM.
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4.4. Mécanismes de polarisation diélectrique dans les sols

Les différents constituants d’un sol interviennent de maniére différente dans la mesure de la
permittivité diélectrique :

Grains solides

Si I'on considere uniquement les différents minéraux constituant la matrice solide du sol, seuls les
mécanismes de polarisation électronique et atomique sont présents. En dessous de 10" Hz, la
permittivité diélectrique relative associée sera donc constante et faible (inférieure a 7).

Réseau poreux
Plusieurs mécanismes de polarisation différents sont liés aux composants du réseau poreux.

En effet, la molécule d’eau est une des seules molécules dipolaires présentes dans les sols. Lors de
I'application d’'un champ électrique, les molécules d’eau vont tourner et créer une polarisation
d’orientation. Cette caractéristique est surtout intéressante aux hautes fréquences ou seule la
polarisation dipolaire liée a la rotation de la molécule d’eau s’ajoute aux polarisations électroniques
et atomiques, qui sont constantes au-dessous de 10** Hz. La mesure de la permittivité diélectrique a
haute fréquence (f > 10 MHz), a I'aide de radar-sol ou de sondes TDR, est intéressante car elle
permet d’estimer directement la teneur en eau du sol. Cette estimation est possible car le contraste
entre la permittivité diélectrique relative de I'eau (&, = 80,1 a 20°C) et celle des autres composants
du sol (pour la plupart des minéraux, &. <5) est important. Différents modeles permettent de
rendre compte de ces relations (cf. chapitre 1-5).

De plus, des mécanismes interviennent aux interfaces entre les différents composants du milieu
poreux ; ces phénomeénes peuvent étre regroupés d’'un point de vue macroscopique sous le nom
d’effet Maxwell-Wagner. D’aprés différentes modélisations, ce phénomeéne de polarisation se
produit pour des fréquences comprises entre quelques kHz et quelques MHz (Leroy et al., 2008 ;
Tabbagh et al., 2009).

Un premier processus observé est le déplacement local, en sens opposé, des cations et des anions
présents dans I'électrolyte jusqu’a atteindre les interfaces grains solides/électrolyte. On observe
alors une accumulation de charges positives d’une part et négatives d’autre part aux interfaces (Chen
et Or, 2006b) (Figure 1-2).
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HEREY

Figure I-2 : Représentation des effets Maxwell-Wagner dans un sol : (A) Alignement des cations de la
double couche électrique (DDL) a I'interface solide/liquide ; (B) Accumulation des ions a I'interface
liquide/air provoqué par le fort contraste de propriétés électriques entre les différentes phases. La

permittivité apparente €, du milieu ne peut plus étre calculée a partir d’une combinaison linéaire des

permittivités de la phase solide ¢, et de la phase liquide ¢,, (Chen et Or, 2006a).

De méme, l'application d’'un champ électrique peut modifier la répartition des ions dans la
double-couche électronique lorsque des particules chargées sont présentes en surface des minéraux.
Une polarisation d’interfaces de type électrochimique apparait alors. La mesure de la permittivité
diélectrique liée a ce type de polarisation est influencée par la nature des particules chargées, et
notamment leur surface spécifique et leur capacité d’échange cationique (CEC). Les argiles, qui
possedent une surface spécifique et une CEC importantes présentent des caractéristiques favorables
au développement de cette polarisation d’interface électrochimique.

D’autres mécanismes de polarisation d’interface, qui ne seront pas détaillés ici, apparaissent a
plus basses fréquences :

e en présence de minéraux a conduction électroniques, une polarisation d’électrode se met
en place pour des fréquences de mesure inférieures ou égale a quelques Hz.

e en présence de minéraux chargés, une polarisation de membrane se développe au niveau
de la double couche électrochimique pour des fréquences de relaxation proches du mHz.

Les différents mécanismes de polarisation présents dans les sols ainsi que leurs caractéristiques
sont rappelés dans le tableau I-2 et la figure I-3
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L L. Fréquence de Matériaux Gamme de permittivité
Description du mécanisme . j L . .
relaxation concernés diélectrique relative

Polarisation Distorsion des couches électroniques par rapport au
P o . 15
électronique noyau atomique 10 Hz Tous
Polarisation Déplacement des atomes les uns par rapport aux autres Matériaux isolants :

: N ; 12_4q0'3 Tous

atomique au sein d’'une molécule 107-10" Hz e €[2,7]
Eau :

Polarisation

Tous sauf matériaux

Réorientation des molécules dipolaires
dipolaire P 10°- 10" Hz isolants g, = 80,1320°C
Polarisations Déplacement local des porteurs de charges jusqu’a Matériaux Sol argileux :
d’interface atteindre un piége électronique ou chimique < 10" Hz hétérogenes & > 100

Tableau I-2 : Caractéristiques des différents mécanismes de polarisation présents dans les milieux poreux.
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Polarisation d'interface

S N Polarisation des électrodes

€4 ‘\ +

€z | | polarisation dorientation Polarisation d'interface
\ de I'eau adsorbée

Domaine Maxwell-Wagner

L ) Polarisation dipolaire
(polarisation interfaciale) &

Domaine de I'eau
(polarisation d’orientation
de I'eau libre)

Polarisation induite

-
.\‘
__.___.._..7__._._

- —

v \
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I~ B |
1 10 100kHz 1 10 100MHz 1 10 20GHz lgf
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Figure I-3 : Représentation schématique des variations de permittivité diélectrique réelle €' et imaginaire &; (pertes diélectrique) et €.’ (influence de la
conductivité) en fonction de la fréquence. Lors de I'apparition de chaque nouveau mécanisme de polarisation, une nouvelle permittivité est additionnée a la
permittivité apparente avec : €' ,_, permittivité liée aux polarisations électronique et atomique, e'dip permittivité liée a la polarisation dipolaire et €';
permittivité liée aux polarisations d’interface (polarisation de Maxwell-Wagner, polarisation d’électrode, de membrane...)

(d’aprés Tran Ngoc Lan et al., 1972).
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5. Lois de comportement électriques et diélectriques

Différents types de modeéles ont été élaborés afin de rendre compte des variations de
conductivité électrique et de permittivité diélectrique en fonction des parametres choisis pour la
mesure (champ appliqué et fréquence) et des parameétres d’état du sol (porosité, saturation,
argilosité...).

En effet, les différents mécanismes de polarisation possédant chacun leur propre fréquence de
relaxation, la permittivité diélectrique est dispersive. En présence de phénomenes électrochimiques,
la conductivité électrique est également dépendante de la fréquence de mesure. Les variations des
parametres électriques en fonction de la fréquence de mesure sont étudiées a I'aide de modeéles
phénoménologiques.

D’autres types de modeles ont alors été élaborés afin d’étudier le comportement des paramétres
électriques relatif a différents parameétres d’état du sol. S’ils ne prennent pas en compte directement
la fréquence de mesure dans leur expression, ils sont valables pour des gammes de fréquences
données. Ainsi, la permittivité diélectrique haute fréquence a notamment été modélisée en fonction
des teneurs volumiques des différentes phases (modeéle de CRIM, loi de Topp,...).

Dans le domaine des fréquences moyennes, des polarisations d’interface de type Maxwell-
Wagner apparaissent. Il est donc nécessaire d’étudier la permittivité diélectrique complexe a partir
de lois de comportement traduisant un phénomene de relaxation. Un modele phénoménologique a
été employé dans ce but.

De plus, la teneur en eau étant un parameétre important dans cette étude, nous avons comparé
les mesures obtenues aux lois de comportement classiques de la permittivité diélectrique et de la
conductivité électrique représentant sa variation. Des modéles empiriques et volumiques ont ainsi

été établis a haute fréquence pour la permittivité diélectrique et a basse fréquence pour la
conductivité électrique. Leur extension dans le domaine des fréquences moyennes reste a établir.

Enfin, d’autres modeéles reposant sur des bases physiques plus importantes, mais nécessitant un
traitement plus long sont abordés dans ce chapitre. lls ne sont pas utilisés dans le cadre de ce
mémoire mais constituent une ouverture intéressante pour pousser encore plus loin l'interprétation
des mesures obtenues.

5.1. Modeles phénoménologiques

La permittivité diélectrique et la conductivité électrique étant des parametres dispersifs, il est
nécessaire de modéliser leur comportement en fonction de la fréquence. Des fonctions analytiques
permettent de décrire les spectres de conductivité électrique et de permittivité diélectrique a I'aide
d’un nombre limité de parametres ou en utilisant des circuits électroniques équivalents (Pelton et al.,
1983). Dans ce mémoire, nous appuierons notre raisonnement sur les fonctions analytiques décrites
ci-dessous.
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Modéle de Debye (1929)

L’expression la plus simple permettant de modéliser la relaxation d’un milieu homogéne a été
établie par Debye (1929) pour des liquides dipolaires. Elle exprime les parties réelles &'(w) et
imaginaires &'’ (w) de la permittivité diélectrique complexe en fonction de la fréquence :

(@) = €' (@) — ie" (0) = £ + ﬁ (1-34)

Ou:

*  w représente la pulsation de mesure : w = 2nf

* & est la permittivité diélectrique aux plus basses fréquences (permittivité diélectrique
statique, pour une fréquence nulle)

e &, estla permittivité diélectrique aux plus hautes fréquences (pour une fréquence infinie)

* T, est la constante de relaxation du milieu homogéne qui s’exprime (Debye, 1929), en
fonction de I’agitation thermique du systeme pour les molécules dipolaires d’un liquide par :

4mna’ (1-35)
0= T

avec 1 [Pa.s] la viscosité dynamique du liquide, T [K] sa température, k la constante de
Boltzmann et a la rayon de la molécule dipolaire sphérique présente.

Si les parties réelles et imaginaires de la permittivité diélectrique peuvent étre représentées en
fonction de la fréquence, I'étude de la variation de la partie imaginaire en fonction de la partie réelle
a l'aide d’un diagramme d’Argand peut s’avérer utile. Dans le cas du modele de Debye, cette
variation s’exprime telle que :

(1-36)

En fonction de la géométrie du milieu, un méme mécanisme de polarisation pourra étre observé
avec un petit retard par rapport a la constante de temps de relaxation (ou la fréquence de
relaxation). Une dispersion centrée autour de la fréquence de relaxation du mécanisme en jeu est
alors observée. Le modele de Debye ne permettant pas de prendre en compte ce facteur, Cole et
Cole (1941) ont proposé une modification de I'équation (I-34).
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Modeéle Cole-Cole (1941)

Le modele proposé par Cole et Cole (1941) s’appuie sur une relaxation de Debye, en ajoutant un
coefficient a représentant la distribution des temps autour du temps de relaxation du mécanisme :

& ~ & (1-37)
+ (1 + (iwty)1™%)

e(w) =¢(w) —ie"(w) = g4

Le coefficient a possede une valeur comprise entre 0 et 1. Plus sa valeur s’approche de 1 et plus la
distribution de temps de relaxation est large (Figure I-4).

La relation entre la partie réelle et la partie imaginaire de la permittivité diélectrique, représentée
par le diagramme d’Argand, est alors égale a :

1
€ (1-38)
— ( T )1—0(
’ - 0
E —&x»
a) b
1000 — 1000 == — 1000
* Modéles employés * TS Modeéles employés C
- Debye - Debye C
800 — = = - Cole-Cole (a = 0.5) 800 —| . T Cole-Cole (a=0.5) | 800
i ] \ L
600 — f=1(2xc,) 600 7 - oo
= 3 ‘%\ ] C =g°\
400 — 400
200 - — 200
b ~. L
f—0 B ~~ -
0 T T T ‘ T T T ‘ T T T ‘ T T T ‘ T T T T 0 T \HHH‘ T \HHH‘ T \HHH‘ T \HHH‘ T \HHH‘ T HHTW‘ HHHH‘ T O
0 200 400 600 800 1000 1E-003 1E-001 1E+001 1E+003 1E+005
& ' & Fréquence (Hz)

o0 gf

Figure I-4 : Comparaison des modéles de Debye et Cole-Cole pour une fréquence de relaxation
centrale égale a 10 Hz (ty = 0,016 s), un coefficient a égal a 0,5 et des permittivités diélectriques
effectives relatives statique et infinie égales a : e¢ = 1000 et £,, = 30. Ces modeéles sont représentés
sous forme de diagramme d’Argand a) et en terme de partie réelle (bleue) et partie imaginaire
(rouge) de la permittivité diélectrique effective en fonction de la fréquence b).

Le modele Cole-Cole ne prend cependant pas en compte le cas d’une distribution dissymétrique
des temps autour d’un temps de relaxation « central ». Cette dissymétrie a été observée pour la
premiere fois dans le cas de mesures sur du glycérol a basse température (Davidson et Cole, 1951) et
serait liée a la réorientation des groupes hydroxyles, accompagnée de cassures de liaison,
provoquant un élargissement de la distribution des temps de relaxation aux plus hautes fréquences.
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Modéle Davidson-Cole (1951)

Davidson et Cole (1951) proposent d’introduire un coefficient § dans I'expression du modele de
Debye afin de rendre compte de cette dissymétrie :

. , . &€~ €wo (1-39)
Ew)=¢(w)—ile"(w) =€ +——mm—
(@) = £'(@) - ie" (@) Ty

Le coefficient 8, appelé constante de Davidson-Cole, est compris entre 0 et 1. Le comportement
dissymétrique est accentué lorsque la valeur de 8 s’approche de 0 (Figure I-5).

a)

1000 — — 1000
800 — — 800
600 — - 600
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f— oo 2 Vv >0 — ==
07 Of-yr\mur( Y_\HHH‘ T \HHH‘ T \HHH‘ T \HHH‘ T \HHH‘ T \HHH‘ T \HHHio
0 200 400 600 800 1000 1E-003 1E-001 1E+001 1E+003 1E+005
g, c ' Es Fréquence (Hz)

r

Modeles employés
Cole-Cole (a. = 0,6)

Modéles employés

Cole-Cole (o =0,6)
= = = - Davidson-Cole (B = 0,6) - = = - Davidson-Cole (8 = 0,6)
=+ Généralisé (o =B =0,6) : Généralisé (o= =0,6)

Figure I-5 : Comparaison des modéles Cole-Cole, Davidson-Cole et généralisé pour une fréquence de
relaxation centrale égale a 10 Hz (ty = 0,016 s), pour des coefficients a et B égaux a 0,6 et des
permittivités diélectriques effectives relatives statique et infinie égales a : e = 1000 et &, = 30. Ces
modeéles sont représentés sous forme de diagramme d’Argand a) et en terme de partie réelle (bleue)
et partie imaginaire (rouge) de la permittivité diélectrique effective en fonction de la fréquence b).

Modele généralisé

Afin de prendre en compte a la fois la distribution des temps autour du temps de relaxation du
mécanisme de polarisation étudié et le caractére dissymétrique de cette dispersion, Havriliak et
Negami (1966) proposent d’intégrer les coefficients a et f dans une méme expression :

L & (1-40)
(1 + (iwty)1—*)F

e (w) =¢"(w) —ie"(w) = g4
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Ce modeéle ne rend toutefois pas bien compte des processus observés dans le cas de milieux
hétérogenes ou différents diélectriques sont présents.

Dans ce cas, il existe plusieurs mécanismes de polarisation différents, possédant des fréquences
de relaxation différentes. lls sont liés a la présence de :

* porteurs de charges de nature et/ou de taille différentes,
e différents mécanismes de relaxation présents sur une méme gamme de fréquences.

La permittivité diélectrique complexe peut alors étre modélisée par I’expression suivante :

n C (1-41)

a+ (iwtj)l_aj)ﬁi

£'(w) = €0 + (& — €w)

Un exemple d’application de cette forme généralisée peut étre trouvé en figure I-7 ou les
parties réelles et imaginaires de la permittivité diélectrique relative sont représentées en fonction de
la fréquence lorsque trois mécanismes de relaxation différents sont présents.

Modéle de dispersion de la conductivité électrique

Y

Un modele phénoménologique peut étre appliqué a la conductivité électrique lorsque le milieu
étudié est le siege de réactions électrochimiques. On observe alors un mécanisme de relaxation par
diffusion (Olhoeft, 1979b). Ce type de mécanisme apparait notamment dans le cas de roches
contenant une minéralisation métallique. La conductivité électrique possede alors une partie
imaginaire et sa partie réelle augmente avec la fréquence (Figure I-6). Son expression en fonction de
la fréquence est donnée par :

m(iwty)"

(1-42)
L b (lwte)™(1 —m)

" (w) = + 1]

avec:

* m: chargeabilité (m e [0; 1]), paramétre couramment utilisé en polarisation provoquée
(ou PP) afin de décrire I'amplitude de I'effet PP (polarisation électrique variable dans le
temps, apparaissant apres injection d’un courant électrique) (Pelton et al., 1983 ;
Duckworth et Calvert, 1995).

1
m=
o
1+-2¢
O
ou: Opc représente la conductivité électrique pour une fréquence nulle (en courant

continu)
0 représente la conductivité électrique a haute fréquence (f = +)

n : constante possédant un réle analogue au coefficient & du modele Cole-Cole
(ne[0; 1]).n = 0,5 correspond au cas de processus de diffusion pure.
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Figure I-6 : Représentation du modéle de dispersion de la conductivité électrique pour Ty = 15,
m=0,9 etopc = 1073S/m (d’aprés Comparon, 2005).

Lorsque le milieu étudié ne présente pas de réactions électrochimiques, la conductivité électrique
n’est plus dispersive et est égale a la conductivité pour une fréquence nulle (en courant continu) :

0" (w) = opc

Influence de la conductivité DC sur le spectre de permittivité complexe

Au chapitre 1-2 (eq. (I-18) a (I-21)), on a vu que seuls les parameétres électriques effectifs peuvent
étre mesurés et il est alors impossible de séparer les processus de conduction et de polarisation sans
autres hypotheéses. Ainsi, la partie réelle de la conductivité électrique intervient dans la mesure de la
permittivité diélectrique effective imaginaire. Dans le cas ol aucune réaction électrochimique n’a
lieu, il est possible de prendre en compte la conductivité op dans la modélisation de la partie
imaginaire de la permittivité diélectrique effective. Le modéle de la permittivité diélectrique effective
complexe s’écrit alors :

n
C] n GDC (I 43)
B 1—aj . P
ma+ (‘wTj) )

g;ff(w) = &0 + (65 — €w)

Sur la figure |-7 sont présentées la partie réelle et la partie imaginaire de la permittivité
diélectrique effective complexe modélisées a partir de I'équation (I-43) pour trois valeurs de
conductivité électrique opc (0pc = 0; opc = 1078S/m; opc = 107*S/m). On observe que les
phénoménes de polarisation ne sont plus visibles dans les variations de la partie imaginaire aux plus
basses fréquences. En effet, I'influence de la conductivité électrique oy devient prédominante par
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rapport aux variations liées aux pertes diélectriques. Cette influence de op. est d’autant plus
importante que sa valeur est grande.

De méme, si des processus faradiques apparaissent dans le milieu étudié, la partie imaginaire de
la conductivité électrique peut influencer la permittivité diélectrique effective réelle. Cette influence
est toutefois moins importante et n’a pas été observée dans notre étude.
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Figure I-7 : Parties réelles et imaginaires de la permittivité diélectrique effective relative représentées
a l'aide du modele général (eq. (I-43)) dans le cas de trois processus de polarisation différents,
associés a trois fréquences de relaxation, pour trois coefficients a égaux a 0, trois coefficients 3 égaux
a 1, trois coefficients C égaux a 0,33, une permittivité diélectrique relative statique € égale a 1000 et
une permittivité diélectrique relative infinie ., égale a 30, pour trois valeurs différentes de
conductivité électrique (opc = 0S/m, 1076 S/m et 10™* S/m), comparées avec un modéle prenant
en compte uniquement opc (€¢¢fr = Opc/WwEp)-

5.2.  Modeles empiriques

Les modeles empiriques sont des descriptions mathématiques de la relation entre les propriétés
diélectriques et d’autres caractéristiques d’un milieu, en particulier sa teneur en eau volumique et sa
texture. Des informations de nature physique ne sont pas nécessaires a une telle description. Par
conséquent, un modele empirique est dépendant de la série de données utilisée pour définir la
relation. Cependant, la validité des modeéles présentés a été éprouvée sur de nombreux jeux de
données expérimentales.

Le modele empirique le plus employé pour représenter la conductivité électrique basse fréquence
(en courant continue: Opc) est la loi d’Archie. Dans le cas de la permittivité diélectrique haute
fréquence, ne dépendant que de la polarisation dipolaire liée a la rotation de la molécule d’eau, Topp
et al. (1980) ont établi expérimentalement le polynéme de Topp qui permet d’exprimer la
permittivité diélectrique en fonction de la teneur en eau volumique de I'échantillon.
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Loi d’Archie

A partir de données expérimentales mesurées sur un grand nombre d’échantillons provenant de
différentes formations sableuses saturées en eau saline, Archie (1942) a montré que la conductivité
électrique du milieu mesurée a basse fréquence (en fait en courant continu ou DC = Direct Current)
obéissait a la relation suivante :

o _ Sw s gm (1-44)
o, F

avec:

e O :conductivité électrique du milieu

* 0y, : conductivité de I'eau interstitielle

. SW : degré de saturation de I’échantillon, égal au rapport entre le volume de I'eau et le
volume des vides de I'échantillon, soit encore au rapport entre sa teneur en eau
volumique 0 et sa porosité : S, =V, /V,, =0/ ¢

« F: facteur de formation défini comme le rapport entre la conductivité du fluide et la
conductivité de I'échantillon : FF = ¢—m

+  @: porosité de I'échantillon

* MM : exposant de cimentation avec 1,3 < m < 4 pour la majorité des roches. Ce facteur
varie en fonction du degré de consolidation, de 'argilosité ...

* N :exposant de saturation (pris égal a 2 en général)

Si cette relation peut étre démontrée dans les cas les plus simples (réseau poreux représenté sous
forme de tubes), un certain nombre de données expérimentales (Waxman et Smits, 1968), ainsi que
des calculs théoriques et des simulations numériques (Roberts et Schwartz, 1985; Sen, 1987 ;
Tabbagh et al., 2002) ont montrées que cette loi était vérifiée dans un grand nombre de cas.

Loi de Topp

Le modele classique de Topp (Topp et al., 1980) utilise un polyndéme du troisieme degré pour
décrire la relation entre la teneur en eau volumique du sol 8 et la permittivité diélectrique relative
apparente &,, sans tenir compte de la fréquence de relaxation de I'eau (qui correspond a une
constante de temps beaucoup plus courte que les périodes de la gamme de fréquences considérée) :

& = 3,03+ 9,30.0 + 146,00.62 — 76,70.63 (1-45)

La formule, valable sur une gamme de fréquences de 100 MHz a 1 GHz, a donné de trés bons
résultats pour une large gamme de sols et d’humidités.
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Cependant, aux fréquences plus élevées et a teneur en eau proche de la saturation (6 ~ 40%), le
modele de Topp peut surestimer la permittivité relative jusqu’a 20%. De méme, aux tres faibles
teneurs en eau, le modéle de Topp ne fonctionne pas bien, surtout pour les sols ayant une teneur en
argile élevée (Dirksen et Dasberg, 1993).

La masse volumique apparente, ainsi que la porosité des sols ont également un effet important
sur la relation entre 6 et &,.. De méme, le pourcentage en MO (matiére organique du sol) joue un rble
non négligeable. Ainsi, des mesures diélectriques sur des échantillons a haute teneur en matiere
organique montrent que I'équation de Topp peut sous-estimer la teneur en eau d’environ 30% en
écart relatif. La teneur en argile a aussi un effet significatif sur la permittivité diélectrique.

La relation inverse, permettant de retrouver la teneur en eau a partir de la mesure de la
permittivité diélectrique relative apparente s’écrit :

6 =-53.10"2+2,92.107%2.¢, — 5,5.107%*.¢,2 + 4,3.107%.¢,3 (1-46)

Les modeéles empiriques sont ainsi une premiere approche permettant de relier les parameétres
électriques mesurés a certaines caractéristiques du sol étudié. Cependant, leur application reste
limitée aux types de sols pour lesquels ils ont été établis et ne permettent pas d’intégrer I'ensemble
des parameétres constituants le sol. D’autres modeles, comme par exemple les modeéles volumiques,
ne présentant pas ces limitations ont donc été élaborés.

5.3.  Modeles volumiques : lois de mélanges

Une autre approche utilisée pour modéliser la permittivité diélectrique d’un milieu est de la relier
a la permittivité effective de chacun de ses composants, pondérés par leur fraction volumique. La
matrice solide, I'espace des pores et la teneur en eau volumique du sol sont les paramétres d’entrée
de base pour tous les modeéles.

La dépendance fréquentielle n’est, quant a elle, pas prise en compte. De plus, certaines
hypothéses sur I'arrangement géométrique des différents composants du milieu sont nécessaires au
développement de cette approche (forme des grains ...).
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Modeéle « alpha »

Le modeéle « alpha » (Lichtenecker, 1926) représente la forme la plus générale de ces modeéles
volumiques permettant d’exprimer la permittivité diélectrique relative du milieu &, en fonction de
celle de ses différents constituants &, ;, pondérée par leur fraction volumique V;.

N
a _ § a
& = Vi‘gr,i
i=1

L’exposant a est un facteur géométrique qui dépend de I'angle formé entre la direction du litage des

(1-47)

différents composants et celle du champ électrique appliqué. On considére ici une organisation
tabulaire des différents composants les uns par rapport aux autres. Le coefficient a peut prendre des
valeurs comprises entre -1 (arrangement en série des constituants) et 1 (arrangement en paralléle
des constituants) (Figure I-8).

Arrangement en série Arrangement en paralléle
S NN M
H

L'_-' SRR
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Figure I-8 : Organisations des différents diélectriques composant le milieu étudié, dans le cas d’un
modeéle « alpha », pour lesquelles le coefficient a est égal a -1 (arrangement en série des constituants

par rapport a la direction du champ électrique appliqué E )ou a 1 (arrangement en paralléle des
constituants par rapport a la direction du champ E ) (d’apres Comparon, 2005).
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Modéle de CRIM

Le modele de CRIM (Complexe Refractive Index Model) est un cas particulier du modele « alpha »
pour lequel le coefficient a est égal a . Dans le cas d’un sol représenté par un milieu a trois phases,
la formule CRIM s’écrit :

Jer =0e, + (@ —0).V1+ (1 —¢). /e (1-48)

Ou ¢ est la porosité du sol,

6 sa teneur en eau volumique,

& la permittivité diélectrique relative réelle du sol,

&, la permittivité diélectrique relative de I'eau (¢, = 80,1 a 20°C),

& la permittivité diélectrique relative de la phase solide, proche de 5 pour un grand nombre
de sols (Knoll, 1996),

On considére que la permittivité diélectrique de I'air est égale a celle du vide (g =
8,85.10712F /m).

Ce modele ne sera que trés peu employé dans ce manuscrit car les valeurs de permittivités
diélectriques obtenues sont trés proches de celles calculées avec la loi de Topp. Elle n"apporte donc
pas d’informations supplémentaires concernant I'allure et I'amplitude de nos courbes
expérimentales.

Modele de conductivité électrique

Zakri (1997) propose I'utilisation du méme parameétre a pour retrouver la valeur de la conductivité
électrique o en fonction de la teneur en eau volumique 6 de I'échantillon de sol étudié, qui varie
entre un état sec (8 = 0) et un état saturé (60 = G0y = @) :

oéﬁ) B <9:ax)1/a e

On peut noter qu’en posant le parametre @ comme étant égal a 0,5, on retrouve la loi d’Archie
pourn = 2.

Les modeles volumiques constituent donc une premiére approche de modélisation physique des
parametres électriques a I'aide des teneurs volumiques des différentes phases constituant le milieu.
Ces modeles sont valables dans le cas d’agencement simple entre les différents constituants du
milieu. L’hétérogénéité des milieux étudiés et I'agencement des phases les unes par rapport aux
autres dans le cas d’un sol sont plus complexes. Des modeles semi-analytiques, issus de la théorie
des milieux effectifs, peuvent alors palier en partie ces faiblesses.
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5.4. Théorie des milieux effectifs

Une grande partie des explications sur la théorie des milieux effectifs présentées ci-dessous est
issue de I'article de synthese de Cosenza et al. (2009), ainsi que de la thése de Comparon (2005).

Méme si les modeles empiriques sont encore tres utilisés, ils présentent le gros désavantage de
ne reposer sur aucune base physique. Si les modéles volumiques représentent une premiere
approche physique de modélisation, depuis plusieurs décennies, d’autres modeles de type semi-
analytique ou numérique sont également développés.

Bien qu’ayant été utilisées avec succés pour modéliser la conductivité électrique DC (Adler et al.,
1992) ou la permittivité diélectrique (Tabbagh et al., 2000), les méthodes numériques sont lourdes,
et donc longues a implémenter.

Les modeéles semi-analytiques, et plus particulierement ceux utilisant les théories des milieux
effectifs, représentent donc un bon compromis. lls sont basés sur les équations fondamentales de
Maxwell et possedent une rapidité d’exécution intéressante. Contrairement aux méthodes
numériques, on ne considére en effet qu’un volume élémentaire représentatif du milieu a modéliser.
L’ensemble de la géométrie du milieu n’a donc pas besoin d’étre connu.

Le principe de base de la théorie des milieux effectifs est de considérer le milieu étudié comme la
somme d’une matrice et d’inclusions de forme connue (sphérique ou ellipsoidale), ayant des
parametres électriques 0 ou € fixés. La différenciation entre les différents modeles issus de cette
théorie va se faire dans la maniere qu’ils ont d’inclure les interactions entre les différents
constituants du milieu.

Différents types d’approximations existent dans le cadre de la théorie des milieux effectifs :
approximation non auto-cohérente, approximation auto-cohérente, approximation auto-cohérente
différentielle, ... Elles se distinguent les unes des autres par les hypothéses faites sur la valeur de la
permittivité diélectrique de la substance encaissante.

Pour simplifier le discours et les expressions, on considere le cas d’'un milieu a deux phases. Les
différentes approches sont récapitulées dans le tableau I-3. Seul le raisonnement employé pour le
modele DEM est développé ci-dessous car il intégre les autres approches en prenant en compte les
interactions électromagnétiques entre les grains du matériau.
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Expressions Principes
On choisit un des composants
comme étant le milieu encaissant
N e —¢ &, — €
Approximation LI 2 L .
non-auto-cohérente &+ 25 &+ 2¢ — valable lorsqu’il y a peu
d’interactions entre les champs
dus aux différents composants
La permittivité de I'encaissant est
Approximation égale a la permittivité macro-
auto-cohérente ¢ & — & +(1—¢) & — & -0 scopique du milieu global
(EMA & + 2¢* & + 2¢&*
= Effectif-medium — méme réle pour les différents
approximation) composants
Approximation
auto-cohérente i 4 del
iep s . £ — &)\ r& Prise en compte de 'interaction
différentielle <_> (_*) =1—¢ ) )
(DEM &g — &/ \e entre les inclusions
= Differencial effective
medium)
Modele auto-similaire (el - e*) (ez)d — Prise en compte de la continuité
(Sen et al., 1981) & — &/ \&* de I'espace poral

Tableau I-3 : Comparaison des différentes approximations effectuées dans le cadre de la théorie des
milieux effectifs, dans le cas d’un mélange a deux phases ot €* correspond a la permittivité effective
du milieu, &, est égale a la permittivité diélectrique de la matrice solide, €, a la permittivité des
inclusions (phase fluide), ¢ correspond a la porosité et d est un paramétre prenant en compte la
forme des inclusions (d = 1/3 dans le cas d’inclusions sphériques).

Modéle DEM

Le modele DEM considére un milieu poreux a plusieurs phases composé d’une matrice de
permittivité fixée au sein de laquelle on ajoute pas a pas de petites inclusions, en faibles
concentrations (diluées), ayant chacune une permittivité connue. Comparées aux autres méthodes,
le modéle DEM permet de mieux prendre en compte les interactions électromagnétiques présentes
entre les grains. Une étude basée sur la forme des grains est également possible (Cosenza et
Tabbagh, 2004 ; Cosenza et al., 2009). Nous n’aborderons pas cette problématique ici. Les résultats
théoriques développés sont issus de |'article de Cosenza et al. (2003).

Dans la suite du raisonnement, on se placera dans le cas d’inclusions sphériques. Soit un milieu a
trois phases q, [3 et y. On considére un milieu y, dans lequel on ajoute une suspension diluée des
inclusions o et 3, de volume respectif 8V, et dVg (Figure 1-9). On suppose le milieu incompressible :

on retire donc autant de phase y qu’on ajoute de 8V, et Vg (Norris et al., 1985).
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La permittivité du milieu passe donc de (&), a (€)..

On ajoute alors a nouveau une suspension diluée des inclusions o et [3, etc. Ce processus de
construction se poursuit jusqu’a ce que les fractions volumiques des phases o et 3 (¢, et ¢ﬁ) soient

atteintes.

Etape 1 Vo
Ca | (] = |
[Sissasa) Homogénéisation
(¢ )/3 //\‘~-— 4 Suspension diluée
T
7
7
//
V4
Etape 2 Vo

(e )a — ‘==~(€ r)2 L (e4)3

| G Homogénéisation
(e,) B //*‘rw Suspension diluée
7
7
7
7
Vg
Etape n Vo
//@_‘ ﬁ
(5 r)a p _-K(\g T‘)n (g r)‘rl+1
/@e 9 Homogénéisation
(e,) 8 — ‘““ Suspension diluée

Figure I-9 : Schéma du processus itératif de la théorie DEM (d’aprés Cosenza et al., 2003).

A l'étape i, on utilise la relation de Maxwell-Garnett (1904) :

(Er)i - (Er)i—l _ % (Er)a - (‘gr)i—l % (Er)[i’ - (Er)i—l
(Er)i + Z(Er)i—l VO (‘gr)a + z(gr)i—l VO (Er)ﬁ + z(gr)i—l

(1-50)
ey 8V (&)a = (&)ica | Vg (&r)p = (&r)ia
3(er)i-n Vo (&)a+2(er)imr Vo (&) +2(5) i1
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Avec: (&-); : permittivité du milieu a I'étape i
(&) , resp. (&) g : permittivité de la phase a, resp. 3
8V, resp. 8V : volume ajouté de la phase q, resp. 3

ber = (&) — (&)1

Etant donné I'hypothese d’incompressibilité, des relations existent entre les volumes ajoutés des
phases a et [3, soient 1, et SVﬁ , et les fractions volumiques associées : 6¢a, et 6¢l3 (Norris et al.,

1985). Le processus de construction ne dépend alors plus que du couple (¢a, ¢l3)'

On peut déterminer la valeur de la permittivité relative finale du milieu par intégration de
I’équation (I-50). Le résultat obtenu va dépendre du chemin d’intégration (ou chemin
d’homogénéisation) choisi. Un chemin 2 PHP ou 3 PHP (Phase Homogeneisation Path) peut étre
envisagé.

L'approche dite 2 PHP consiste a ajouter dans un premier temps la phase Q, puis dans un second
temps la phase . Ce chemin d’intégration revient a appliquer deux fois la formule MWBH (Maxwell-
Wagner-Bruggeman-Hanai ; cf. Wagner,1924 ; Bruggeman, 1935 ; Hanai, 1968) :

& = (&) ((e»y)% g (-51)

(sr)y —(&)a \ &

avec g, permittivité du milieu apres ajout de 'ensemble de la phase a

(e = g & \ 7 _ (-52)
& — (Er)ﬁ <(5r)f> =1- ¢ﬁ

avec (&) s permittivité finale du milieu, aprés ajout de I'ensemble des phases o puis 3

L'approche 2 PHP a été utilisée par Wobschall (1977), Alharthi et Lange (1987) et Cosenza et al.
(2003). Cosenza et al. (2009) considerent une combinaison linéaire de deux 2 PHP permettant de
pondérer les résultats :

& =1 —=5,)(&)is + Sw- (& )ns (1-53)
avec: S, degré de saturation en eau du systeme

(&)1 permittivité relative du milieu pour les faibles saturations en eau, calculée en
considérant une matrice solide a laquelle on ajoute des inclusions d’eau, puis d’air.

(&)ps permittivité relative du milieu pour les fortes saturations en eau, calculée en
considérant une matrice d’eau a laquelle on ajoute des inclusions d’air, puis de solide.
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5.5.  Conclusions

Si les modeles issus de la théorie du milieu effectif permettent une meilleure prise en compte de
la structure du matériau étudié et de la géométrie des grains qui peuvent ne plus étre assimilés a des
spheéres, ils n’integrent pas les interactions entre le fluide et la matrice solide. L’effet de la double
couche électrochimique présente aux interfaces est en effet négligé. Ces effets peuvent pourtant
changer de fagcon importante I'allure des courbes des parametres électriques effectifs, notamment
dans le domaine des basses fréquences. L'effet de la double couche électrochimique est d’autant
plus important que la teneur en particules argileuses est élevée. Différents modeles, développés
dans le cadre de I'étude de colloides, peuvent étre appliqués aux argiles et décrivent les processus
intervenant dans les mécanismes de polarisation d’interface de la double-couche électrochimique.
On peut citer les modeles de Schwarz (1962) et Schurr (1964) qui décrivent la polarisation de la
couche de Stern ou encore le modele de Fixman (1980 et 1983) qui permet de modéliser la
polarisation de la couche diffuse.

Dans le cas des fréquences moyennes, l'influence de cette polarisation de la double-couche
électrochimique n’est pas mesurée. Les modéles issus de la théorie des milieux effectifs semblent
donc bien adaptés a 'interprétation des résultats. La comparaison de ces modeles avec les données
n’est toutefois pas présentée dans ce mémoire car elle n’est pas nécessaire a I'accomplissement des
objectifs fixés. En effet, le but des expérimentations en laboratoire est d’établir un modele simple
reliant la permittivité diélectrique effective d’'un échantillon a sa teneur en eau pour différentes
argilosités. Il n’est alors pas nécessaire d’expliciter les relations pouvant exister entre les paramétres
d’état et les parametres électriques microscopiques, méme si ceux-ci constituent une perspective de
développement importante.
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6. Conclusions

Lors de I'application d’un champ électrique a un milieu donné, des mécanismes de conduction et
de polarisation peuvent étre observés. lls dépendent des caractéristiques électriques du milieu qui
sont représentées par la conductivité électrique et la permittivité diélectrique.

En fonction du domaine de fréquences étudié, différents mécanismes de conduction et/ou de
polarisation sont présents dans le milieu. Dans le domaine des fréquences moyennes, la permittivité
diélectrique effective d’un sol cumule les permittivités liées aux polarisations électroniques,
atomiques, dipolaires et d’interfaces. Si les trois premieres contributions sont constantes dans le
domaine des fréquences moyennes (leur fréquence de relaxation est nettement supérieure a
10 MHz), les relaxations liées aux mécanismes de polarisation d’interfaces apparaissent pour des
fréquences inférieures a 10 MHz. Une dispersion de la permittivité diélectrique, liée a la présence de
ce type de polarisation sera donc observée. Dans la suite du manuscrit, on qualifiera de permittivité

diélectrique haute fréquence (HF) la permittivité diélectrique liée aux polarisations électronique,

atomique et dipolaire, mesurée pour des fréquences supérieures a 10 MHz.

Tous ces mécanismes de polarisation sont liés aux parameétres d’état du sol. Si la polarisation
dipolaire permet d’obtenir une relation directe entre la permittivité diélectrique haute fréquence et
la teneur en eau du sol, les polarisations d’interfaces seront également liées a la présence de type de
minéraux spécifiques comme les argiles. Des lois de comportement sont donc nécessaires afin
d’étudier I'influence des différents parametres sur les parameétres électriques.

Dans la suite de cette étude, nous comparerons les mesures de permittivité diélectrique et de
conductivité électrique avec différentes lois de comportement afin de décrire :

e les variations des parametres électriques avec la fréquence : modele phénoménologique
de type Cole-Cole

e les variations des parameétres électriques avec les caractéristiques intrinseques du sol
(notamment sa teneur en eau) : modele empirique de Topp ...

Pour aller plus loin dans I'interprétation physique des résultats, un modele issu de la théorie des
milieux effectifs semble bien adapté. Si ce type de modele n’est pas étudié dans le cadre de notre
étude, il sera intéressant a appliquer dans le futur.
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Chapitre 2 :
Mesures en laboratoire
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1. Introduction

Afin de déterminer l'influence des différents parametres d’état du sol sur la mesure de la
permittivité diélectrique et de la conductivité électrique, des mesures en laboratoire ont été
entreprises. Des échantillons de sable de Fontainebleau, des mélanges argilo-sableux artificiels
contenant deux types d’argile minéralogique (kaolinite et bentonite) et des échantillons provenant
des luvisols limoneux du site de I'INRA d’Estrées-Mons ont été employés. Une cellule capacitive reliée
a un voltmetre vectoriel nous a permis de mesurer la permittivité diélectrique complexe des
échantillons sur une gamme de fréquences comprises entre 1 kHz et 10 MHz. Ces mesures ont été
complétées, a chaque phase, sur le méme échantillon, par des mesures de conductivité électrique au
moyen d’un petit quadripole carré placé sur I'une des faces de la cellule capacitive.

Aprés une étude des limites des appareils employés et un descriptif des matériaux et des
protocoles de mesure choisis, I'influence de différents paramétres est commentée : i) la teneur en
eau de I'échantillon, ii) la salinité de I'électrolyte, iii) la structure de I’échantillon, iv) sa teneur en
argile et v) la minéralogie de I'argile impliquée.

Le chapitre se conclue sur des propositions de formules empiriques permettant de retrouver la
teneur en eau volumique a l'aide de la permittivité diélectrique mesurée. Une tentative de
généralisation de ces expressions est proposée grace a l'utilisation combinée de la permittivité
diélectrique effective totale mesurée et de la conductivité électrique afin de retrouver la part de la
permittivité diélectrique mesurée liée a la rotation de la molécule d’eau (polarisation dipolaire).

2. Présentation des appareils utilisés

Afin de mesurer la conductivité électrique et la permittivité diélectrique aux fréquences
moyennes, plusieurs résistivimetres et voltmetres vectoriels ont été mis en oceuvre avec la cellule
capacitive et le quadrip6le électrique.

2.1. Mesure de permittivité diélectrique complexe
2.1.1. Principe

Une cellule capacitive est utilisée dans le but de déterminer la permittivité diélectrique complexe
(Féchant, 1996 ; Féchant et al., 1999) a partir de la mesure de la capacité d’un condensateur plan C
ou le diélectrique est I'’échantillon dont on souhaite faire la mesure :

S (1-1)
C=¢.5=
T 0 d
avec: &, : permittivité diélectrique relative complexe du diélectrique

&o : permittivité diélectrique du vide (g, = 8,84.107 12 F/m)
S : surface du condensateur

d : épaisseur du diélectrique
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Afin de prendre en compte les pertes diélectriques, on modélise la cellule capacitive par un circuit
RC paralléle :
S (11-2)
C= S;ff.sog et 1/R = w.e . €07
Ou &4 et e, représentent, par abus de notation, les parties réelles et imaginaires de la
permittivité diélectrique relative effective

Le diélectrique n’est donc plus considéré comme un diélectrique parfait et possede une
permittivité diélectrique effective complexe exprimée telle que : €.4= €. — i €4 (cf. chapitre 1-2,
eq. (1-18) a (1-21)).

Les mesures de permittivité diélectrique complexe sont effectuées a I'aide de la cellule capacitive
et d’un voltmeétre vectoriel de caractéristiques connues telles que I'ensemble du dispositif peut étre
représenté par un circuit électronique équivalent (Figure II-1).

Vl
V, PSM 1735|— circuit interne
c Cosy | Ro
I:ztot __Ctot R § SM __PSM M
CPSM

Figure II-1 : Circuit électronique équivalent au dispositif de mesure utilisé alliant un multimétre
vectoriel (composants violets) a une cellule capacitive représentée par un circuit RC (R;ot et Ciot)-

On définit les différents composants du circuit tels que :

*  Rpgy et Cpgpy sont les caractéristiques d’entrée du voltmetre vectoriel : dans notre cas
Rpsyy = 1 MQ et Cpgyy = 30 pF

* (' et(C" sont les capacités parasites liées au dispositif de mesure, incluant une capacité
linéique des cables coaxiaux utilisés (100 pF/m). C’' correspond a la capacité a I'entrée de

la voie 2 et C"" a celle de la voie 1
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* R, correspond a la résistance de référence, permettant la mesure de l'intensité d’entrée
dans le circuit, choisie en fonction des caractéristiques d’entrée du systeme. On prendra
ici R; = 1,6 k£ (cf. chapitre 2-2.1.4)

* Ry et Cpor SONt la résistance et la capacité de la cellule capacitive a déterminer.

A partir de la mesure du rapport complexe de la tension V; sur la tension V5, en utilisant les lois
de Kirchhoff, on peut exprimer la capacité et la résistance de la cellule telles que :

uy (w)
Riw

Ceot(w) = — Cpsy — C'(w)

(11-3)

1 1-w(w) 4 1
Rtot R, Rpsm

ol Uy et U, sont les parties réelles et imaginaires du rapport de tensions mesuré :

Vl/VZ =UuUq +lu2 (”'4)

Le calcul de la capacité C;,; et de la résistance R;,; permet alors de retrouver les valeurs des
parties réelles et imaginaires de la permittivité diélectrique relative complexe effective.

2.1.2. Caractéristiques du voltmetre vectoriel

L'instrument de mesure utilisé dans cette étude est le multimétre PSM1735 (NumetriQ) (Figure II-
3). Il posséde I'avantage de pouvoir étre utilisé a la fois comme voltmétre et comme générateur de
tensions sur une large gamme de fréquences: entre 1 pHz et 35 MHz. Nous utilisons le mode
analyseur de réponse en fréquence (ou FRA = Frequency Responce Analyser) pour des fréquences
comprises entre 1 kHz et 10 MHz. Ce mode permet de mesurer les rapports entre les gains et les
phases des tensions V; et V/,. Ses caractéristiques sont rappelées dans le tableau II-1.

PSM 1735 — Mode analyseur de réponse en fréquence

10 uHz a 35 MHz

Fréquence o . '
(utilisation du générateur interne)

Précision de la 0,01 dB + 0,001 dB/kHz pour f < 1MHz

mesure dugain |, 1 48+ 0,04 dB/MHz pour f [ [1 MHz ; 35 MHz]

e e 0,01° pour f < 10kHz
de la mesure

de la phase 0,05° + 0,0001°/kHz pour f [J [10 kHz ; 35 MHz]

Impédance 1MQ // 30 pF

de sortie

Tableau II-1 : Caractéristiques du multimetre vectoriel PSM1735 de NumtriQ utilisé en mode
analyseur de réponse en fréquence (FRA).
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2.1.3. Etude de la cellule capacitive

Caractéristiques

La cellule capacitive (Figure 1l-2) est composée de deux plaques conductrices en aluminium qui
constituent les armatures du condensateur, entre lesquelles on vient insérer I'échantillon de sol qui

sert de diélectrique et dont on veut mesurer la capacité et la résistance. Le condensateur plan est

construit de telle sorte que le volume de I'échantillon soit représentatif des propriétés observées et

le rapport S/d soit élevé. On choisit des armatures carrées de 20 cm de coté.

0,019 m

A

0,16 m

0,0

0,2m

Figure II-2 : Dimensions des bords en
plexiglass de la cellule capacitive.

Nous souhaitons caractériser des échantillons de sol
meubles. Un porte-échantillon non conducteur et de
faible permittivité diélectrique est donc utilisé pour
contenir les échantillons. Le matériau choisi dans
notre étude est un plexiglas de permittivité
diélectrique relative égale a 2,5 et de conductivité
électrique égale & 10" S/m. Le porte-échantillon est
un parallélépipede rectangle de dimensions
20%20%1,9 cm® qui contient un volume de sol de
dimensions égales a 16x16%1,9 cm’.

Multimetre vectoriel
PSM 1735

3 p— s "
Cables coaxi (Cellule capacitive Porte-échantillon en

plexiglas

Plaques conductrices en
aluminium

Figure 1I-3 : Dispositif de mesure employé pour mesurer la permittivité diélectrique complexe d’un
échantillon de sol placé dans une cellule capacitive reliée au voltmétre vectoriel.

A I'aide du voltmetre vectoriel, on mesure la capacité de I'ensemble porte-échantillon en plexiglas

et échantillon de sol. Il faut donc estimer I'apport du porte-échantillon a la mesure globale et le

retrancher pour retrouver la permittivité diélectrique relative complexe de I'échantillon de sol. Etant

donné la tres faible conductivité du plexiglas, les bords n’interviendront pas dans la mesure de la

résistance du dispositif, mais peuvent avoir un effet non négligeable dans la mesure de sa capacité.
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Prise en compte de la capacité des bords en plexiglass

Pour obtenir la capacité induite par les bords en plexiglas de la cellule a partir de la capacité totale
mesurée C, on retranche la capacité d’un échantillon de plexiglas C, a la capacité totale obtenue
pour un diélectrique constitué uniquement de plexiglas Cy, :

e Capacité de la cellule remplie de plexiglas :

0,2+0,2 (I1-5)
_ -12 —
Cp, =2,5%8,85.107"“ % 0,019 46,58 pF
e Capacité d’un échantillon de plexiglas :
C,=2,5+88510-12« 220 010 oo g1 pp (11-6)
= * . = ,
a= oo 0,019 P

e Capacité des bords de la cellule (comptés paralleles a I’échantillon) :
Cp =Cp — Cq = 16,77 pF (1-7)

D’ou, la capacité C, de I’échantillon de sol est égale a :

Ce = Cror = Cp = Cror — 16,77 pF (11-8)

La capacité C, et la résistance R;,; de I'’échantillon de sol peuvent donc étre déterminées a partir
de la pulsation de mesure w, des caractéristiques du multimétre (Rpsy et Cpsy), des tensions
mesurées u, et u4, ainsi que de la capacité liée aux bords du porte-échantillon en plexiglas C;. La
capacité parasite C' n’est pas une donnée a priori, mais doit étre mesurée a partir d’un étalonnage
effectué avec des échantillons de caractéristiques connues. Elle permet de tenir compte des erreurs
liées au systeme de mesure (couplage capacitif des cables, rayonnement des composants,...). Sa
détermination est détaillée plus loin.

Un dernier composant doit étre pris en compte dans la mesure de la permittivité diélectrique de
I’échantillon : la couche de vernis isolant déposée sur la face interne des deux armatures qui bloque
les courants de conduction.

Influence du vernis isolant

Afin de mesurer les pertes diélectriques, les courants de conduction circulant entre les deux
armatures du condensateur doivent étre limités (Howell et Licastro, 1961 ; Simandoux, 1963). Un
vernis isolant en polyuréthane est déposé sur les faces internes des plagues en aluminium dans ce
but. Le circuit R;,:Ctor peut alors se décomposer en circuit RC représentant la capacité et la
résistivité du diélectrique mis en série avec la capacité K de la couche isolante (Figure 1I-4).

Deux permittivités différentes sont alors considérées :
¢ la permittivité diélectrique effective relative complexe de I'ensemble matériau diélectrique

et couche isolante : €}, = €/, — j€ior , dOnt les parties réelles et imaginaires sont exprimées
a partir de la capacité totale C;,; et de la résistance totale R, :
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’ 12 S (”'9)
Ciot = Erot- €075 et  1/Rior = w. &0 €0y

* la permittivité diélectrique relative complexe de I’échantillon de sol considéré : e,4= €.rr —
jeor , dont les parties réelles et imaginaires sont exprimées a partir de la capacité du
diélectrique, de sa résistance R et de C,;; :

;.S w o S II-10
C = Eerr-€0 5 et 1/R= . Eeff- €0 (11-10)

La permittivité diélectrique complexe de I'ensemble matériau diélectrique et couche isolante

c Ctot
i

WR

R tot

Figure 1I-4 : Circuit électronique équivalent a la cellule capacitive représentée par un circuit RC mis en
série avec la capacité K du vernis isolant.

D’aprés Simandoux (1963), les parameétres électriques R;,ret Cyor Peuvent s’exprimer tels que :

w?T?
K—Cipr= &
Or e tely $éi 1+ w?t?
(n-11)
1 K £ wT
= 8.
Rprw Eg+ely ° ' 14+ w?t?

ou:
g; est la permittivité diélectrique relative de la couche isolante,

¢ représente le rapport entre les capacités d’un échantillon d’air C;;-(Chir = €9.S/d) et des

. o . K/g;
parois isolantes K /¢&; pour un volume équivalent d’air: é = %,
air
Egitel
T= —al)g,,eff est une constante de temps exprimée en seconde.
eff

Les valeurs de R,,; et C;,; peuvent alors étre calculées a partir de la connaissance de la fréquence
de travail (f = w/2m), des caractéristiques de I'échantillon de sol considéré (.4 eteLy) et de
celles de la couche de vernis isolante ( €; et &, ou K ). Afin de comprendre I'influence de la capacité K
de la couche isolante sur les mesures, on modélise les variations des parametres R;,; et Cs,; €n
fonction de la valeur de K (Figure 1I-5).
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La permittivité diélectrique complexe de I'échantillon de sol est alors fixée a I'aide d’'un modele
Cole-Cole (Cole et Cole, 1941) :

& — £ -
R (1-12)
1+ (jwty)©

avec &, la permittivité diélectrique hautes fréquences, & la permittivité diélectrique statique
(basses fréquences), T le temps de relaxation et ¢ une constante liée a la distribution des temps de
relaxation (plus la valeur de c est faible, plus la distribution des temps de relaxation est large).

Les parametres définissant le modeéle Cole-Cole sont choisis a partir des valeurs expérimentales
observées a I'aide de la cellule capacitive dans cette gamme de fréquences. Les conclusions relatives
a ces modélisations sont déduites a partir des variations observées pour les intervalles suivants :

- 1<eg,<10

- 20 <& <200

- 1.107* <1y <1.1077
- 01<c<1

Lorsque la valeur de la capacité de la couche isolante K augmente, son influence sur les valeurs
de R,,; et Cy,; se fait de moins en moins sentir. On définit la capacité K, comme la limite au-dessus
de laquelle les valeurs de R,,; et C;,; sont considérées comme constantes, i.e. lorsque I'écart-type de
chaque valeur est inférieur a 10 %. On remarque que cette limite diminue lorsque la fréquence de
mesure augmente. L'influence de K est finalement négligeable sur I'ensemble de la gamme de
fréquences étudiée lorsque sa valeur est supérieure & 10° F. Dans cette gamme de capacités K,
I'écart-type de C,,; est toujours inférieur a 5% (valeur obtenue pour f= 1 kHz), et celui de 1/R;,;
toujours inférieur a 10 %. Pour les paramétres Cole-Cole représentés sur la figure 1I-5 (¢, = 5, & =
100, 7y = 2.107%s et ¢ = 1), I'écart-type de C,,, est inférieur a 2,7 % et celui de 1/R,,, est inférieur
a5,3%.

1E-008 1E-003

1E-004

[ 1E-005
1E-009 o
-
g 1E-006
1E-007
1E-010
e — 1E-008

Ctot (F)
1Riot (S)

Frequency

e
/
/// /
p
e
/

1E-011

1kHz
10kHz
100kHz
1MHz

(Hz)

‘ T \HHH‘ T \HHH‘ T \HHH‘ T \HHH‘ T \HHH‘
1E-011 1E-010 1E-009 1E-008 1E-007 1E-006 1E-005 1E-011 1E-010 1E-009 1E-008 1E-007 1E-006
K(F) K(F)
Figure II-5 : Paramétres électriques C,,.et 1/R,,; calculés a partir du modéle Cole-Cole possédant les
caractéristiques suivantes : £, = 5, £, = 100, T = 2.10 ®setc = 1.
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Afin de déterminer l'influence de la capacité de la couche isolante K dans notre dispositif de
mesure, sa valeur peut étre estimée a I'aide d’un calcul théorique, puis contrélée

expérimentalement.

D’un point de vue théorique, connaissant les dimensions de la cellule capacitive, les valeurs de K

et & peuvent étre calculées comme suit :

C
< ‘>¢ d/2 s
1d K=d_1 5081
V4,2 K

Avec

Figure II-6 : Dimensions caractéristiques de I’échantillon étudié,
ainsi que de la couche isolante de vernis.

I’épaisseur de I’échantillon de sol (d = 1,9.1072 m),
la surface des plaques conductrices (S = ¢? = 0,16% = 2,56.1072 m?),
la permittivité diélectrique du vide (g, = 8,85.107 12 F/m),

I’épaisseur de la couche isolante de vernis prise inférieure a 100 pm (Keskin et al.,
2010), et mesurée a I'aide d’un micrometre (Palmer) égale a 90 um,

la permittivité diélectrique relative du vernis en polyuréthane comprise entre 3 et 10
en fonction de la fréquence de mesure (Pissis et al., 2002).

En prenant en compte ces valeurs (Figure 11-6), la capacité K sera toujours supérieure a 7.10° F.
Dans cette gamme de capacités, I'écart-type de C;,; sera toujours inférieur a 5% (valeur calculée
pour f =1kHz) et celui de 1/R,,; toujours inférieur a 10 %. L’influence de la capacité K de la
couche de vernis en polyuréthane pourra donc toujours étre considérée comme constante sur

I’ensemble de la gamme de fréquences étudiée.

D’un point de vue expérimental, I’échantillon de sol peut étre remplacé par une solution tres
conductrice afin de mesurer la valeur de la capacité K. En effet, la présence de la solution
conductrice réduit le circuit RC a un court-circuit et permet ainsi d’estimer directement la capacité
K. Une solution d’eau saturée en NaCl est utilisée dans ce but. Burgess (1978) fixe a 360 g/L la
solubilité du composé NaCl dans I'eau a température ambiante. A cette concentration, on mesure
une conductivité de I'électrolyte égale a 11,06 S/m (pour une température de 22,3°C).
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Les valeurs mesurées de la capacité K sont comprises entre 2.107 et 8.10° F (Figure 11-7), en
fonction de la fréquence de mesure. Les parties réelles K’ et imaginaires K'' peuvent étre décrites
par une fonction affine. On observe cependant une pente plus importante autour de 100 kHz pour
K'; correspondant a un maximum local pour K''. Ces variations semblent marquer un processus de
polarisation qui peut étre apparu a l'interface entre I'électrolyte et les armatures recouvertes de
vernis. Malgré la présence de cet effet, les valeurs de la capacité K mesurées sont bien supérieures a
7.10° F. On peut donc considérer I'effet de la capacité de la couche de vernis isolante comme
constante sur I'ensemble de la gamme de fréquences étudiée.

1E-006

1E-007

In(K) = -0.43 * In(f) - 12.98
RMS=99.5%

In(K) = -0.43 * In(f) - 12.51
RMS=98.2%

1E-008

Capacitance (real and imaginary) (F)

1E-009 T T T T T T
1E+003 1E+004 1E+005 1E+006 1E+007
Frequency(Hz)

Figure II-7 : Variations de la capacité K de la couche de vernis isolante en polyuréthane pour des
fréquences de mesure comprises entre 1 kHz et 10 MHz, mesurées a I'aide de la cellule capacitive
contenant une solution saturée en chlorure de sodium.
Aprés avoir étudier les caractéristiques du dispositif de mesure employé pour mesurer la

permittivité diélectrique complexe des échantillons de sol, des mesures sur des échantillons de
caractéristiques connues sont entreprises afin de calibrer I'appareil et de tester son bon
fonctionnement.

2.1.4. Calibration de la cellule capacitive

Des échantillons homogénes de permittivité diélectrique connue sont utilisés afin de calibrer
I’appareil, i.e. de déterminer le coefficient de calibration C’. La calibration se fait a partir d’une cellule
remplie d’air, puis la permittivité diélectrique complexe d’échantillons de plexiglas, de paraffine et de
solutions plus ou moins salines est mesurée afin de vérifier le bon fonctionnement du dispositif.

Détermination du coefficient de calibration C' : Réponse a l'air

Les mesures effectuées pour un échantillon d’air, de permittivité réelle relative connue et égale a
1, nous permettent d’estimer la capacité parasite C' liée au dispositif de mesure, englobant la
capacité linéique des cables ou encore le rayonnement des composants du circuit électronique. On
cherche a retrancher ce coefficient au calcul de la capacité totale du systeme afin d’obtenir une
permittivité diélectrique relative égale & 1 pour I'air. Le coefficient obtenu est égal 4 6,5.10™ F.
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Cette valeur doit étre confirmée par la mesure de la réponse du dispositif a un échantillon
homogene de permittivité diélectrique connue. On utilisera ici le plexiglas.

Choix de la résistance R; permettant la mesure de l'intensité du courant I : Réponse a un
échantillon de plexiglas

Afin de s’assurer de la pertinence de la correction, on mesure la réponse d’un échantillon de
plexiglas (Figure 11-8). Les caractéristiques du plexiglas employé ne nous ayant pas été fournies, nous
considérons comme admissible une permittivité diélectrique relative égale a 2,5+0,5 (Terhzaz et al.,
2007).

Ces mesures permettent également de déterminer la résistance R;, utilisée afin de déterminer
I'intensité du courant, la plus adaptée a la gamme de fréquences étudiée. En effet, plus la fréquence
diminue et plus la valeur optimale de la résistance R; augmente. Des résistances comprises entre
100 Q et 100 kQ ont été testées. La résistance de mesure permettant la mesure de la permittivité
diélectrique relative la plus constante sur 'ensemble de la gamme de fréquences est égale a 1,6 kQ.
On observe cependant une décroissance importante de la valeur de la permittivité lorsque la
fréquence est supérieure a 10 MHz. Les fréquences étudiées étant comprises entre 1 kHz et 10 MHz,
cette décroissance ne sera pas incluse dans les mesures. La permittivité diélectrique relative de
I’échantillon de plexiglas, pour des fréquences de mesure comprises entre 1 kHz et 10 MHz, est
comprise entre 2,2 et 2,4, ce qui est conforme aux valeurs théoriques.

35 —— e ——— e ———

Permittivité diélectrique
relative réelle

1 Y " AAAlll— 1 i s aaal L b AL A‘- L 1 i L
10 10* 10° 10° 10 10
Fréquence (Hz)

Figure I1I-8 : Permittivité diélectrique relative réelle d’un échantillon de plexiglas en fonction de la
fréquence de mesure, pour trois valeurs de résistance électrique R;.
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2.2. Mesure de la conductivité électrique
2.2.1. Principe

Des mesures de conductivité électrique ont également été réalisées sur les mémes échantillons a
I'aide d’un quadripdle carré couplé a un résistivimetre. Si la conductivité électrique trés basse
fréquence a été systématiquement mesurée, des tests ont également été réalisés afin de mesurer la
conductivité électrique sur la gamme de fréquences étudiées : 1 kHz — 10 MHz.

Trois résistivimetres différents ont été utilisés au cours des expérimentations : le RMCA-4 (CNRS),
le SECR-1 (UMR Sisyphe) et le multimétre vectoriel PSM1735 (NumetriQ). Une comparaison de leurs
caractéristiques et de leurs limites pour la mesure de la conductivité électrique est donc nécessaire
afin d’interpréter I'ensemble des résultats.

De plus, les mesures ont été réalisées en utilisant le porte-échantillon de la cellule capacitive, i.e.
la partie inférieure de la cellule capacitive décrite plus haut. Les effets de bord liés a la taille réduite
de I'échantillon doivent donc étre étudiés afin d’étre pris en compte dans la mesure finale

2.2.2. Etudes des résistivimetres

Caractéristiques du RMCA-4

Le RMCA-4 (Figure I1-9) est un résistivimetre développé par le CNRS qui peut étre employé a la fois
en laboratoire et in situ. Il possede les caractéristiques techniques suivantes :

. Fréquence nominale : 122,5 Hz,

. signal sinusoidal (échantillonnage synchrone)

. Tension délivrée : > 200 V efficace,

. Temps de réponse de la sortie analogique
<8 ms,

. Affichage 20 000 points (Voie 1 uniquement),

. Précisiona 20+ 0,3 °C:

+ 2% de la mesure,
+ 1 digit de 10 a 100 % de I'étendue de mesure,

« I Niveau de sortie maximal : £ 2,5V,
T e Trois gammes de mesure a dynamiques :
Figure 11-9 : Résistivimétre RMCA-4 0-200Q : 2 kQ : 20 kQ

(CNRS).
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Caractéristiques SECR-1

Le résistivimétre multifréquentiel SECR-1 a été développé au sein de I'UMR Sisyphe afin
d’effectuer des mesures de résistivités spectrales par injection directe de courant aux plus basses
fréquences et en électrostatique aux fréquences les plus élevées.

Il permet d’effectuer des mesures pour des fréquences comprises entre 0,9 Hz et 30 kHz, avec une
tension d’entrée pouvant s’échelonner entre 16,4V et 70,4 V.

Les circuits d’émission et de réception sont éloignés I'un de l'autre afin de limiter les effets
capacitifs entre les deux circuits. On choisit de positionner I’échantillon de mesure a mi-chemin entre
les deux circuits (Figure 11-10).

Circuitde mesure
du résistivimetre

Circuitd’injection
du résistivimétre ,rg

Porte-échantillon

Figure 1I-10 : Dispositif de mesure de la résistivité électrique fréquentielle composé du résistivimeétre
SECR-1, du porte-échantillon (partie inférieure de la cellule capacitive)
et du quadripéle carré électrique.

Caractéristiques PSM-NumetriQ

Le multimeétre vectoriel PSM 1735 de NumetriQ, utilisé précédemment pour mesurer la
permittivité diélectrique relative a I'aide d’une cellule capacitive, a également été employé comme
résistivimetre relié au quadripble carré de mesure. Les circuits d’émission et de réception étant
géométriguement proches, un atténuateur est ajouté au dispositif afin de découpler émission et
réception (Figure 1I-11) Le multimétre est ici utilisé en mode FRA (Tableau II-1), pour des fréquences
de mesure comprises entre 1 Hz et 10 MHz avec des tensions d’entrée comprise entre 2 et 10V
créte-créte. Une résistance R; de 100 Q est utilisée afin de mesurer I'intensité du courant injecté.
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Atténuateur

Multimetre vectoriel
PSM 1735

Porte-échantillon

Figure II-11 : Dispositif de mesure de la résistivité électrique fréquentie/lé composé du multimétre
vectoriel PSM 1735 (NumetriQ), de I'atténuateur, du porte-échantillon (partie inférieure de la cellule
capacitive) et du quadripéle carré électrique.

Mesures avec des composants de caractéristiques connues (résistances)

Afin de déterminer la gamme de résistances mesurables par les résistivimetres, mais également
de comparer les réponses des différents résistivimétres a une méme résistance, la réponse de
circuits comprenant une résistance de mesure R de valeur connue et deux résistances R, simulant
les résistances de contact (choisies dix fois plus élevées que la résistance de mesure) est mesurée
(Figure 11-12). La gamme de résistances pures est choisie de maniére a couvrir une gamme plus large
que celle attendue pour les échantillons.

Résistance de mesure Résistance de contact
R, R (Q) R ()
A e Y 1,1//1,1=0,55 11
/\N\/\ 1,1 11
11 100
% R 100 1100
475 2 400
R 1100 10 000
B /\/\/\/\ N 10 000 100 000
100 000 1 000 000

Figure 1I-12 : Schéma du dispositif employé et valeurs de résistances mesurées afin de tester I'aptitude
des trois résistivimeétres a mesurer des résistances sur une large gamme de valeurs.

Les mesures réalisées a lI'aide du résistivimetre RMCA-4 ne peuvent étre effectuée qu’a la
fréquence de mesure nominale de 122,5 Hz. Les résultats (Figure 1l-13) sont donc présentés en
fonction de la valeur de la résistance fournie par le fabricant. Les valeurs de résistances mesurées
different de moins de 10 % par rapport a la valeur fournie lorsque la résistance est supérieure a 10 Q.
Méme en utilisant la gamme de mesure la plus basse (0-200), la mesure obtenue pour une résistance
égale a 1,1 Q est incorrecte. Lorsque I'échantillon étudié devient trop conducteur, le résistivimetre
RMCA-4 ne permettra donc plus de fournir une mesure correcte de sa valeur.
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Le résistivimetre RMCA-4 permet donc de mesurer avec une précision supérieure a 10 %, des
résistances comprises entre 10 et 500 Q au moins. Compte tenu de la configuration du dispositif de
mesure (calcul des coefficients géométriques, voir chapitre 2-2.2.3), cette gamme de résistances
correspond a des résistivités comprises entre 1 et 100 Q.m. Si cette gamme peut étre étendue pour
des résistivités plus importantes, il n’en est pas de méme pour la limite inférieure.

1E+003 7

Gamme
de mesure

1E+002 - ® 0-200

e 2k

® 20k
min 0-200
==max_0-200

min 2k

1E+001 7 — e max 2k

Résistance mesurée [ohm]

min 20k

e max 20k

1E+000 - - -
1E+000 1E+001 1E+002 1E+003

Résistance attendue (valeur fournie) [ohm]
Figure 1I-13 : Comparaison entre les valeurs des résistances mesurées a I'aide du résistivimétre RMCA-
4 et celles fournies par le fabricant.

Les mesures effectuées a 'aide du multimétre vectoriel PSM 1735 sont représentées en fonction
de la fréquence de mesure sur une gamme comprise entre 1 Hz et 10 MHz (Figure 11-14). On observe
un effet lié a la fréquence de mesure a partir de 10 kHz. Cet effet apparait a une fréquence d’autant
plus basse que la résistance mesurée est élevée. Sur une gamme de fréquences comprises entre 1 Hz
et 100 kHz, les mesures de résistance sont égales a la valeur fournie avec une incertitude inférieure a
10% pour des résistances comprises entre 0,55 Q et 1,1 kQ et a 20 % pour 'ensemble des résistances
inférieures a 10 kQ. On peut méme obtenir des valeurs exactes a 20 % prés pour I'ensemble des
résistances inférieures a 1,1 kQ jusqu’a une fréquence de 1 MHz. Lorsque la résistance est supérieure
a 10kQ, I'erreur est trop importante pour que la valeur de la résistance soit considérée comme
correcte (valeur deux fois plus importante lorsque R = 100 kQ).

Etant donné la configuration du dispositif de mesure, les résistivités électriques peuvent étre
mesurées lorsqu’elles sont comprises entre 0,1 Q.m et 1 800 Q.m sur une gamme de fréquences
couvrant [1 Hz; 10 kHz]. Cette gamme peut méme étre étendue a des valeurs de résistivités plus
importantes, mais en tout état de cause inférieures a 18 000 Q.m (correspondant a une résistance de
100 kQ).
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1E+006

1E+005

R (Q)
0,55 Q

1,1Q

11Q

100 Q

475 Q

1,1 kQ

10 kQ
o100 kQ

1E+001 — Valeurs fournies
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1E+002
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\

1E+000
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1E+000 1E+001 1E+002 1E+003 1E+004 1E+005 1E+006 1E+007
Fréguence [Hz]

Figure 11-14 : Mesures effectuées sur des résistances de valeurs connues comprises entre 0,55 Q et
100 k2 en fonction de la fréquence de mesure (f [7[1 ;10’] Hz) a I'aide du multimétre PSM 1735.

La gamme de fréquences de mesure du résistivimetre SECR-1 est comprise entre 100 Hz et
30 kHz. Sur I'ensemble de la gamme de fréquence étudiée, les mesures effectuées (Figure 11-15) sont
correctes avec une incertitude inférieure a 10% pour les résistances comprises entre 100 Q et 10 kQ.
On observe un effet de la fréquence de mesure a partir de 10 kQ. Pour une résistance de 100 kQ, la
fréquence doit étre choisie inférieure a 1 kHz pour que l'incertitude sur la valeur de la résistance soit
inférieure a 10 %. Dans le cas de résistances plus faibles (< 100 Q), le résistivimetre est moins
performant que le multimétre PSM 1735. On peut toutefois obtenir une mesure a moins de 30 % sur
I’ensemble des fréquences pour les résistances comprises entre 0,55 et 11 Q.

L'intervalle des résistivités électriques mesurables a I'aide du résistivimetre SECR-1, avec une
imprécision inférieure a 10 % , est donc égale a [2; 10 000] Q.m pour des fréquences comprises
entre 100 Hz et 1 kQ et a [2 ; 1 000] Q.m pour des fréquences pouvant atteindre 30 kHz.
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1E+006
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1E+005 =
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. Valeurs fournies
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1E+000 —=| ome_
1E-001 T T T T
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Figure 1I-15 : Mesures effectuées sur des résistances de valeurs connues comprises entre 0,55 Q et
100 kQ en fonction de la fréquence de mesure (fC]10° ;3.10°] Hz) & l'aide du résistivimétre
multifréquentiel SECR-1.

Des résistivités comprises entre 1 Q.m et 10 000 Q.m dans la configuration de mesure adoptées
peuvent donc étre mesurées pour des fréquences inférieures a 10kHz a l'aide des trois
résistivimetres étudiés. Les trois résistivimetres ayant été utilisés successivement, en fonction de leur
disponibilité au cours des expérimentations, il était nécessaire de comparer leurs réponses sur une
gamme de résistances connues.
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2.2.3. Etude du quadripdle électrique

Un quadrip6le électrique a été congu afin de permettre une mesure de la conductivité électrique
et de la permittivité diélectrique complexe sur un méme échantillon. L'échantillon de sol meuble
étant contenu dans le porte-échantillon de la cellule capacitive, la taille du quadripdle électrique
carré a été adapté a cette contrainte. Le dispositif est donc constitué de quatre clous en laiton de
3 mm de diametre, espacés de 3 cm (Figure 11-16) et vissés dans une plaque isolante en plexiglas.
L’ensemble est placé sur la partie inférieure de la cellule capacitive (Figure 11-16).

Quadripole carré électrique :

11,9cm

o o
o o/&
T m
3cm

(f

N

16 cm

“__ Porte-échantillon
= partie inférieure de la cellule capacitive

Figure 1I-16 : Schéma et photo du quadripdle carré électrique utilisé pour mesuré la conductivité
électrique d’un échantillon de sol contenu dans le porte-échantillon de la cellule capacitive.

Au vu des caractéristiques géométriques du quadripble et de la nature limitée de I'échantillon
dont on souhaite évaluer la conductivité électrique, un coefficient gé¢ométrique doit étre calculé afin
de retrouver la valeur de la conductivité électrique a partir de la mesure du rapport de la tension
mesurée sur l'intensité injectée.

Détermination du coefficient géométrique classique

Le coefficient géométrique est en premier lieu fonction de la géométrie du quadripdle électrique
de mesure. On définit le coefficient géométrique K du dispositif tel que :

AV -1
o= (11-13)
I
Avec : p = 1/0 : résistivité électrique du matériau étudié

AV =V, — Vy : tension mesurée a I'aide des électrodes de mesure M et N

I : intensité du courant injecté entre les électrodes d’injection A et B
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Dans le cas d’'un demi-espace infini homogene, on définit les potentiels Vy, et V en fonction de la
position des électrodes les unes par rapport aux autres tels que :

_pr(r _ 1 _pr(i_ 1 (11-14)
Vm = 2m (AM BM) etVy 21 (AN BN)

On peut alors calculer la valeur du coefficient gé¢ométrique au moyen de I'expression :

2m (11-15)
1 1 1 1
BN

K =

Dans le cas présent, AM = BN = 3cm et AN = BM = V2 x3cm
Le coefficient géométrique lié aux dimensions du quadripéle électrique est donc égale a :

27.0,03 .
K=—22"0  ~ 0322 (I-16)
V2(V2-1)

Prise en compte des effets de bord - Calcul du coefficient géométrique

Ce premier coefficient ne tient cependant pas compte de la géométrie de I'échantillon et
notamment de sa faible épaisseur. La méthode des images généralisée est employée ici afin de
prendre en compte les dimensions de I'échantillon dans le calcul du coefficient géométrique.

Méthode des images généralisée

On introduit des sources images, positionnées de fagon symétrique par rapport a chaque limite de
I’échantillon (Figure 11-17). Dans le calcul des potentiels Vy; et Vyy, des potentiels perturbateurs liés a
la présence des sources images sont alors introduits :

_plf1 o1 111,
M7 2om\AM " AM " A,M T A'M T ALM

p(1 1 1 1 1,
2n\BM ' B,M ' B,M ' B,'M ' BiM

_pal 1+1+1+1+1+
N7 2m\AN AN A,N A;'N A,N

(1-17)

p(1 1 1 11
2 \BN ' ByN ' B,N  B;'N ' BiN

On définit p; comme la résistivité électrique effective de I’échantillon que I'on cherche a calculer
et p, comme la résistivité apparente mesurée lorsque I'on ne tient pas compte des dimensions de
I’échantillon, i.e. si 'on se place dans le cas d’un demi-espace infini homogene :

py =K Vu —Vn (11-18)
a =N

= KL (o — W)
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1 1 1 1 1 1
avec Vy =—+—+ o=
Vs)m AM ' A M AM BM B;M B,M
1 1 1 1 1 1
et Ve w = — 4+ — F — foie e — — — — — ...
Vs)n AN ' AN | AN BN BN B,N

A partir de la mesure de la résistivité électrique apparente p,, on peut donc retrouver la
résistivité électrique réelle de I’échantillon de sol étudié p, grace a I'expression :

Pa (11-19)
Ccal

P =

avec C., coefficient lié a la géométrie du quadripble et aux dimensions de I'échantillon :
K
Cear = E((VS)M = (Vs)w)-

Le coefficient géométrique calculé ici prend en compte les images jusqu’a l'ordre 8. Pour un
échantillon de dimensions égales a 16X16x0,19 cm et un quadripdle carré de 3 cm de c6té, C,,; est
approximativement égal a 1,814690.

A, A M
|
P1
Pair

Figure 1I-17 : Schéma explicitant la prise en compte de sources images, symétriques a I’électrode
d’injection par rapports aux bords de I’échantillon, dans le calcul du potentiel mesuré en M, réalisé
par la méthode des images (toutes les images du point source A ne sont pas représentées).

Prise en compte de la plaque conductrice en aluminium

L’échantillon étant placé dans la partie inférieure de la cellule capacitive, une des deux plaques
conductrices en aluminium est partie intégrante du dispositif de mesure de la conductivité
électrique. Méme si son influence sur la mesure est trés limitée car la plaque est recouverte d’une
couche de vernis isolant en polyuréthane, une étude de l'influence de la plaque conductrice est
nécessaire lorsque la fréquence d’injection est différente de zéro.

La modélisation du dispositif de mesure est réalisée a I'aide d’un programme de calcul 1D prenant
en compte le caractere complexe de la résistance électrique, congu pour des mesures
électrostatiques (Tabbagh et Panissod, 2000). On considére un quadripOle carré avec un contact
ponctuel entre les électrodes et le milieu, modélisé par un terrain a 4 couches dont les propriétés
sont présentées dans le tableau II-2. Les valeurs modélisées ne refletent toutefois pas complétement
le milieu considéré car elles ne tiennent pas compte des limites latérales de I’échantillon.
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Parametres du terrain
Epaisseur | Profondeur | Conductivité o | Permittivité relative &,
(cm) (cm) (S/m) ()
échantillon de sol 1,9 1,9 10°-1 1-100
vernis en polyuréthane 100 1,91 1.10° 6
plague en aluminium 0,2 2,11 2.10’ 10
air 1.10™ 1

Tableau II-2 : Paramétres du modéle a 4 couches utilisé pour représenter le dispositif de mesure
composé de I'échantillon contenu dans la partie inférieure de la cellule capacitive.

Les calculs ont été réalisés soit en prenant en compte uniquement les résistivités (calcul statique
DC), soit en effectuant un calcul électromagnétique complet a 'aide de résistivités complexes (les
courants de déplacement sont pris en compte) (Figure 11-18).

e Calcul statique

On considére alors que les résistivités électriques des 4 couches sont réelles et égales, pour la
couche k, a:

1 -20
Pr =— (120

Ok
Les valeurs de résistivités électriques apparentes sont supérieures a la résistivité électrique de
I’échantillon. Ce résultat est lié a I'influence des couches isolantes dans le calcul. La présence de la
plague conductrice est quant a elle négligeable, car recouverte d’une couche de vernis.

e Prise en compte de la permittivité diélectrique et calcul EM complet

Tout en continuant de considérer les phénomenes comme statiques (solution de I'équation de
Poisson), les résistivités électriques des 4 couches sont prises comme effectives, complexes et égales,
pour la couche k, a:

1 (I1-21)
Pk ="—"T—"__
O +1lw. & &

L'influence de la permittivité diélectrique relative &, de I'échantillon ne se manifeste pas en-
dessous de 1 kHz. A partir de 1 kHz, l'influence de la permittivité se fait sentir, méme si celle-ci est
égale a 1 (c’est le terme w dans G/ew qui devient plus important) et il en est de méme pour la
présence de la couche conductrice métallique. Ces influences augmentent avec la permittivité de
I’échantillon. Les résistivités électriques mesurées a 'aide de ce dispositif ne correspondent a des
valeurs correctes que pour des fréquences inférieures a 1 kHz.
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Le calcul EM complet, calcul numérique prenant en compte les divergences, donnent les mémes

& o o0, =1mS/m

* ¥ X Gy =10 mS/m
* * * G =100 mS/m

& & 2.5y =1000 mS/m

$ = = = calcul statique
<
N

€kl

T By

€ =10
€ =22

— & =55

résultats.
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Figure 1I-18 : Variations des parties réelles et imaginaires de la résistivité apparente de I’échantillon

modélisées en fonction de la fréquence de mesure pour différentes conductivités électriques

(comprises entre 1 et 1000 mS/m) et permittivités diélectriques relatives (comprises entre 1 et 55) de
I’échantillon de sol, pour un vernis isolant d’épaisseur égale a 100 um a I'aide du calcul statique et du

2.2.4.

calcul complet.

Calibration du quadripdle électrique

Afin de tester le bon fonctionnement de I'ensemble du dispositif, des mesures sur des
échantillons de conductivité électrique connue ont été effectuées. Des solutions d’eau déminéralisée

a teneurs en chlorure de sodium variable sont utilisées dans ce but.




Mesures pour des échantillons de conductivités connues

Des mesures sont effectuées pour des solutions d’eau de concentration en chlorure de sodium
variables: 0 g/L, 0,1 g/L, 1 g/l et 10 g/L. Les conductivités électriques ont été mesurées a I'aide du
quadriplle électrique carré relié aux trois résistivimetres et comparées a celles obtenues a I'aide d’un
conductivimetre Multi 340i WTW.

La différence entre les valeurs de conductivité électrique mesurée avec les deux dispositifs
(Figure 11-19) est inférieure a 15 % pour I'ensemble des fréquences inférieures a 100 kHz lorsque la
conductivité de I'échantillon est supérieure ou égale a 266 US/cm (équivalent a une concentration de
0,1 g/L), ce qui correspond a des résistivités électriques inférieures a 50 Q.m. D’aprés I'étude de
sensibilité des résistivimetres, cette valeur peut largement étre dépassée. Des mesures sur d’autres
salinités plus faibles de I'eau pourraient étre entreprises afin de le vérifier. Par contre, des résistivités
électriques supérieures a 6000 Q.m, correspondant a une conductivité de 1,6 US/cm (eau distillée)
ne pourront étre déterminées de maniéere précise.
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Figure 1I-19 : a) Conductivité électrique complexe mesurée a I'aide du quadripéle électrique carré pour
des solutions possédant des concentrations en NaCl comprises entre 0 et 10 g/L comparées aux
mesures effectuées a I'aide du conductivimétre Multi 340i WTW ; b) Résistance de contact calculée
pour chaque mesure effectuée au PSM1735.
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Coefficient de calibration

Etant données les mesures et les modélisations effectuées précédemment, I'ajout d’un coefficient
de calibration supplémentaire n’est pas nécessaire. En effet, on a vu que les trois résistivimétres
étudiés permettent de déterminer avec une précisions supérieure a 10 % les valeurs de résistance
mesurée, et des mesures a |'aide du quadripdle électrique pour des solutions de salinité plus ou
moins importante montrent une bonne correspondance avec les conductivités électriques mesurées
par le conductivimetre Multi 340i WTW.

3. Caractéristiques des matériaux employés

Des échantillons de sable, de mélanges argilo-sableux et de sols limoneux naturels sont étudiés
dans ce mémoire. Les échantillons synthétiques ont été préparés a partir du sable de Nemours et de
deux argiles en poudre de minéralogie différente : kaolinite et bentonite dont les caractéristiques
sont présentées ci-dessous. Les matériaux employés ont également fait 'objet de mesure PPS
(Polarisation Provoquée Spectrale) dans le cadre de la thése de Okay (2011). Plusieurs études
minéralogiques, pétrophysiques et physico-chimiques ont été réalisées afin de caractériser les
matériaux utilisés :

e Minéralogie du composant déterminée par diffraction aux rayons X (DRX), réalisée sur des
poudres d’argiles et du sable. L'interprétation des diffractogrammes (Annexe A2) permet
d’évaluer la composition minéralogique du matériau, a la fois en terme qualitatif (position
des pics sur les diffractogrammes des différents essais réalisés) et semi-quantitatif
(hauteur des pics par rapport au bruit de fond sur I'essai glycolé) ;

e Surface spécifique des poudres d’argiles calculée a partir de la méthode de Brunauer,
Emmet et Teller (BET) (adsorption d’azote) ;

e Capacité d’échange cationique (CEC) des poudres d’argiles mesurée selon la méthode de
Jackson (1964)
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3.1. Sable de Nemours

Des échantillons de sable de Nemours ont été choisis afin d’étudier le comportement d’un
matériau propre aux fréquences intermédiaires. Ce sable présente la particularité d’avoir une
granulométrie trés resserrée centrée autour d’un diamétre moyen de grain égal a 207 pm (Figure 1I-
20 et annexe Al). De plus, I'analyse des résultats obtenus par diffraction aux rayons X confirme les
données fournies par le carrier (Sibelco) : le sable est composé presque uniquement de minéraux de
Quartz (2 99.7%).
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Figure 11-20 : Courbe des refus cumulés du sable de Nemours NE 14 utilisé
(Annexe Al).

3.2. Argiles

Des mesures sur deux types d’argiles présentant des caractéristiques différentes ont été réalisées.
Les résultats des analyses minéralogiques, pétrophysiques et physico-chimiques sont décrits dans le
tableau II-3. Si la fraction fine de la kaolinite étudiée est composée a 80 % de kaolinite et 15 % de
smectite, la fraction fine de la bentonite est dominée par de la smectite (95 %). Ces différences de
composition minéralogique vont se traduire en terme de surface spécifique et de capacité d’échange
cationique : la bentonite posséde une surface spécifique 3 fois plus importante que la smectite et
une CEC beaucoup plus importante (34 meqg/100g).
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Méthodes de mesure

Diffraction
des rayons
X

Kaolinite Bentonite

Echantillon | La  kaolinite est dominante, | L'échantillon n’est pas pur,
brut accompagnée d'un peu de | composé de smectite alumineuse
muscovite (et/ou d’illite), de quartz | de type beidellite avec beaucoup
et d'un feldspath potassique de | d’'opale plus ou moins bien
type microcline cristallisée, du quartz, un peu de
kaolinite et un peu de feldspath de

type sanidine.
Fraction La fraction < 2um est tres|Lla fraction < 2pum est trés
argileuse | largement dominée par de la | largement dominée par de la

kaolinite (80 %), les 20 % restant
sont a attribuer pour 5% a de la
I'illite
(épaulement du pic vers les petits

muscovite et a de

angles correspondant a la présence
d’illite), le solde de 15% a de la
smectite (pic tres large centré vers
14 A au naturel, gonflement a
16,9 A au glycol et écrasement a
10 A au chauffage)

smectite (95 %) et de la kaolinite
(5 %). La smectite est une smectite
Na-
Montmorillonite avec une couche

sodique soit une

d’eau, soit une beidellite.

Surface spécifique (m?/g)

9,4

30,9

Capacité d’échange

cationique CEC
(meq/100g)

L£o,0

34

Tableau II-3 : Analyse DRX (échantillon brut et fraction fine), BET (surface spécifique) et CEC des
poudres de kaolinite et de bentonite utilisées dans les mélanges argilo-sableux (Bartier et Blanc-

3.3.

Valleron, 2009).

Sols naturels

Des mesures ont également été entreprises sur des échantillons de sols naturels provenant de

deux parcelles différentes du site de I'INRA d’Estrée-Mons, site sur lequel des essais ont également

été réalisés avec le prototype de mesure (cf. chapitre 3-5.3). Le site est constitué d’un luvisol

limoneux possédant les caractéristiques chimiques (Tableau II-4) et physiques (Tableau II-5)

suivantes :
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MO P.0s P20s
Parcelle pH | (matiére organique) | CaCO;| C N | C\N | (PJH = méthode Joret-Hébert) | (POL = méthode Olsen)
P16 7,80 15,5 2,00 |8,99|1,05]8,56 0,184 0,112
P8 8,00 16,5 11,00 | 9,58 | 1,13 | 8,48 0,253 0,114
Parcelle K,O MgO B Zn Cu Mn Na Ca
P16 0,190 0.08 0,24 42 5,8 92,2 0,023 4,06
P8 0,280 0,11 0,18 13,7 42 51,6 0,019 7,35
Tableau II-4 : Composition chimique des échantillons provenant des deux parcelles P8 et P16 de I'INRA
d’Estrée-Mons, exprimée en %
Parcelle Argile limon fin limon grossier sable fin sable grossier
P16 191 278 462 61 8
P8 219 306 410 56 9

Tableau II-5 : Composition physique des échantillons provenant des deux parcelles P8 et P16 de I'INRA

d’Estrée-Mons, exprimée en g/kg.

3.4.

Les mesures sur les différents échantillons sont effectuées sur I'’ensemble des teneurs en eau

Eau employée

mesurables variant entre un état saturé et un état sec. Les mesures ont été effectuées dans un
premier temps en utilisant de I'eau du robinet en tant qu’électrolyte, puis les mesures sur les
différents échantillons ont été répétées pour des eaux de salinité différente (eau déminéralisé et
chlorure de sodium en concentration variable).

Afin de contrdler la validité des résultats obtenus avec I'eau du robinet, des tests ont été réalisés
avec une solution électrolytique composée d’eau distillée et de chlorure de sodium possédant la
méme conductivité électrique que I'eau du robinet. Sur I'ensemble de la gamme de fréquence, les
résultats des mesures de permittivité diélectrique complexe et de conductivité électrique présentent
moins de 10 % de variations.

Afin de controler la variabilité de I'eau du robinet employée comme électrolyte, sa conductivité
électrique et sa température sont systématiquement mesurées a l'aide du conductivimetre Multi
340i WTW. Entre 2009 et 2011, la conductivité de I'eau du robinet utilisée vaut en moyenne
536 US/cm a 25°C et differe de plus ou moins 4% de cette valeur.

Une analyse chimique de la composition minéralogique de l'eau du robinet est fournie
régulierement par l'agence régionale de santé d’lle de France. Le tableau 1l-6 présente les
concentrations des différents minéraux présents dans I'eau en septembre 2010 et janvier 2012. On
observe que la concentration des différents minéraux varie de moins de 10 % en un an et demi. On
peut donc considérer les caractéristiques de I’eau du robinet comme stables au cours des différentes
expérimentations menées.
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Minéraux Concentration Concentration Unité Centre
(mg/L)
09/2010 01/2012
Calcium 90 104 115.0
Magnésium 6
Sodium 10 8.9 9.3
Potassium 2 2.0 1.9
Bicarbonates 220 261 276.0
Sulfates 30 19.9 19.8
Chlorures 20 23.7 23.6
Pesticides : Nitrates/Atrazine 29/0 32.5/0 37.1/0
Fluor 0.17 0.1 0.1
Minéralisation totales 420 452.1 482.8
Extrait a sec a 180°C
Conductivité 536 uS/cm £4% | 565 uS/cm 6% | 587 uS/cm £ 6%
Mesurée a 25°C 17.0°C£3°C 13.9°C£3°C

Tableau lI-6 : Composition minéralogique de 'eau du robinet utilisée dans les mesures de permittivité
diélectrique et de conductivité électrique (rapport de I'agence régionale de santé d’lle de France).

4. Protocole expérimental

Les parametres électriques de mélanges artificiels argilo-sableux ont été mesures pour différentes
teneurs en eau. Le choix d’'un protocole expérimental afin de réaliser ces mélanges dans des
conditions de reproductibilité est donc nécessaire.

4.1. Mélange de la phase solide et de I'électrolyte

Aprés plusieurs tests, nous avons choisi de faire varier les teneurs en eau d’'un état saturé a un
état sec par paliers de dessiccation. L’échantillon peut ainsi étre conservé dans le porte-échantillon
pour I'ensemble du cycle de mesure. Sa structure est donc préservée.

L’échantillon est donc saturé avant d’étre introduit dans la cellule capacitive. Il est ensuite séché a
I’étuve a 40°C par palier de 2 heures. Les mesures sont effectuées aprés avoir vérifié que la
température de la cellule est a nouveau proche de la température ambiante.

Si la structure de I’échantillon est ainsi préservée, on ne peut garantir I’'homogénéité du séchage,
celle-ci étant cependant favorisée par la faible épaisseur de I'échantillon.
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4.2. Mélange des constituants de la phase solide

Dans le cas d’échantillons argilo-sableux, il est nécessaire d’obtenir un mélange aussi homogéene
gue possible. Nous avons procédé a plusieurs étapes successives dans ce but :

Préparation de I'argile

e Séchage de I'argile a 105° pendant 24 h
e Broyage de I'argile a I'aide d’un mortier et d’un pilon
e Tamisage a2 mm

Mélange de I'argile et du sable

¢ Meélange manuel a sec du sable et de I'argile, un test avec un mixeur ne s’étant pas révélé plus
efficace.

e Tamisage a2 mm

e Saturation de I’échantillon ainsi formé et nouveau mélange manuel

4.3. Mode de dépét de I’échantillon

Dépot manuel

Au vue du matériel a disposition au laboratoire, les échantillons ont été déposés dans la cellule
capacitive par tassement manuel de couches successives a I|‘aide d’une spatule, puis
homogénéisation de I'ensemble en effectuant des mouvements transversaux répétés sur la cellule de
mesure. Le sol étant initialement saturé en eau, voire sursaturé, 'homogénéisation de 'ensemble de
I’échantillon est possible, méme manuellement. Les bords du porte-échantillon étant transparents,
on observe cependant la présence de pores de taille tres variée. Lors du séchage, on peut alors se
poser la question de la présence de phénomenes d’effondrement granulaire au sein de I’échantillon
modifiant sa structure, notamment lorsque I’échantillon est composé principalement de sable.

Dépot a I'aide de la semeuse

Il nous est apparu intéressant de déterminer I'importance de cette pratique sur la mesure des
parametres électriques. Afin d’obtenir une répartition du sable constante pour I'ensemble de
I’échantillon, un distributeur de sable, appelé semeuse et développé par B. Maillot au laboratoire
Géoscience et Environnement de Cergy-Pontoise a été utilisé (Benahmed et al., 2004 ; Cubas, 2009 ;
Souloumiac, 2009). La semeuse de sable (Figure 11-21) est composée d’un bac percé de trous réguliers
dans lequel le sable est versé. Une plague métallique, possédant le méme réseau de trous, mais
décalés par rapport au compartiment supérieur, est placée sous le bac. L'ouverture des trous du bac
par le déplacement de cette plaque métallique permet de libérer le sable qui s’écoule a travers un
tamis placé sous la plaque métallique. Ce dernier tamis permet de produire un flux de sable diffus et
homogeéne.
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Figure II-21 : Principe de la semeuse employé afin d’obtenir une répartition du sable constante
sur I’'ensemble de I’échantillon (d’aprés Cubas, 2009).

La semeuse pouvant étre utilisée uniguement pour des matériaux secs, I’échantillon est placé
dans la cellule capacitive a son état sec dans cette variante de préparation. Une nouvelle technique
de saturation de I'échantillon a donc été mise en place : nous avons utilisé un « goutte-a-goutte »
(Figure 11-22) pour saturer I'échantillon. La méme procédure de dessiccation par pallier est alors
utilisée par la suite. Afin de limiter un maximum l'introduction de parameétres différents dans la
mesure, le sable et I'eau employés a Cergy sont identiques a ceux des autres mesures.

Figure 11-22 : Echantillon de sable en cours de saturation a I'aide d’un « goutte-a-goutte » placé a
deux extrémités de la cellule.

4.4, Tests sur 'hétérogénéité de I’échantillon

La taille de I'échantillon étant limitée, les hétérogénéités dans le milieu sont elles-mémes peu
présentes. Cependant, afin de s’en assurer, les mesures a I'aide du quadripéle électrique carré sont
effectuées sur un ensemble de quatre configurations ABMN différentes. Les résultats sont présentés
sous forme de médianes.
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5. Mesures sur des échantillons de sable

Les variations de la permittivité diélectrique et de la conductivité électrique en fonction de la
fréquence de mesure et des caractéristiques du milieu sont d’abord étudiées dans le cas d’un sol
« propre » (sans argile). L'influence de la teneur en eau, de la salinité de I'électrolyte et de la
structure de I’échantillon est mesurée en fonction de la fréquence.

5.1. Influence de la teneur en eau

La teneur en eau étant la grandeur que I'on souhaite quantifier lors des mesures in situ, il est
impératif d’étudier son influence sur la valeur de la permittivité diélectrique. Les mesures ont été
réalisées a I'aide de sable non saturé en utilisant une eau de conductivité proche de 550 uS/cm (cf.
chapitre 2-3.4). Les variations de teneur en eau sont étudiées a partir d’'un état saturé (voire
sursaturé), par phases de dessiccation successives afin de conserver la structure de I’échantillon.

Un méme type de mesure est répété sur au moins trois échantillons différents. On choisit de
représenter un jeu de données réel, accompagné d’une barre d’erreur correspondant a I'écart-type
calculé pour I'ensemble des données des échantillons de méme type, pour une méme teneur en eau.

Si I'on étudie la permittivité diélectrique complexe en fonction de la fréquence (Figure 11-23), on
distingue clairement un phénomene de relaxation pour I'ensemble des teneurs en eau sauf dans le
cas d’un échantillon sec. La fréquence de relaxation, qui correspond au maximum de la partie
imaginaire de la permittivité diélectrique, décroit lorsque la teneur en eau diminue. La valeur de la
permittivité diélectrique effective réelle de I'’échantillon pour une méme teneur en eau augmente
donc lorsque la fréquence diminue (ajout d’un terme lié au nouveau mécanisme de polarisation).

Des variations similaires ont par exemple été observées par Breede et al. (2010) a plus basse
fréquence. Ils ont en effet étudié en laboratoire les relations entre les paramétres PPS et I'état
hydrique d’échantillons synthétiques argilo-sableux saturés a l'aide d’eau du robinet (o, =
450 uS/cm). Les valeurs des phases mesurées augmentent avec la saturation de I’échantillon et un
déplacement du pic de phase (correspondant a une fréquence de relaxation) est visible lorsque
I’échantillon contient une fraction argileuse. Chelidze et al. (1977) et Hoekstra et Doyle (1971)
expliquent ces variations par les différents états physiques de I'eau : la présence d’eau adsorbée
lorsque la saturation de I'échantillon est faible présente des fréquences de relaxation plus faibles que
ceux de I'eau libre.

Nous observons ici une variation de la fréquence de relaxation lorsque la teneur en eau diminue
également dans le cas d’un sol propre. Si cette polarisation est également liée a l'interaction entre
I'eau et les grains solide de I'échantillon, le processus physique responsable de cette relaxation
mériterait une étude microscopique plus approfondie. Notre objectif restant I'application pratique in
situ, nous nous limiterons a une observation macroscopique des relations.
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L'interprétation de ces observations peut étre approfondie en appliquant aux données un modéle
généralisé de type Cole-Cole qui permet de quantifier la fréquence de relaxation, ainsi que les
permittivités haute et basse fréquence. L'utilisation d’'un modéle possédant deux temps de relaxation
différents permet de modéliser les variations des permittivités diélectriques relatives réelles et
imaginaires avec un écart de moins de 10 %. Ce deuxiéme temps de relaxation se traduit par une
augmentation de la partie imaginaire de la permittivité diélectrique aux plus basses fréquences. Les
valeurs obtenues sont présentées dans le tableau II-7. La premiére relaxation est caractérisée par des
fréquences de relaxation qui varient entre 3 MHz et 20 kHz lorsque la teneur en eau volumique est
comprise entre 31 % et 1 %. Si a haute fréquence, €, ne dépasse pas 7, il n’en est pas de méme pour
la permittivité basse fréquence dont les valeurs sont comprises entre 40 et 90. La seconde relaxation
apparait pour des fréquences inférieures a 10 kHz. Ses caractéristiques sont moins aisées a
déterminer car le palier correspondant a la permittivité statique &5 n’est pas atteint dans la gamme
de fréquences étudiées.

Le cas saturé (6, = 38 %) constitue un cas particulier. Ses variations, tant en termes d’amplitude
que de fréquence de relaxation, ne sont pas corrélées avec celles des autres teneurs en eau: sa
fréquence de relaxation est égale a 3.10° Hz et la valeur de la permittivité diélectrique réelle atteint
rapidement des valeurs supérieures a 100 pour des fréquences inférieures. Ces observations
pourraient étre reliées aux mécanismes apparaissant a I'interface entre les plaques conductrices de
la cellule capacitive et I'échantillon. Dans le cas saturé, ol I’échantillon est généralement méme en
légére sursaturation, une fine pellicule d’eau peut se former a la surface des armatures métalliques.
Cet effet ne serait donc pas directement lié avec les caractéristiques intrinseques de I'échantillon.

On représente également les permittivités diélectriques relatives réelle et imaginaire en fonction
de la teneur en eau volumique pour différentes fréquences de mesure (Figure 11-23b). Quelle que soit
la fréquence de mesure, les parties réelles et imaginaires de la permittivité diélectrique augmentent
avec la teneur en eau volumique. Les valeurs sont comparées avec celles du polynéme de Topp. Pour
des fréquences comprises entre 2 et 10 MHz, les valeurs mesurées s’écartent de moins de 20 % de
celles calculées a I'aide du polyndme de Topp. On peut donc considérer que les lois établies a haute
fréquence sont applicables jusqu’a 2 MHz dans le cas d’un sol propre, pour une conductivité de
I'électrolyte proche de 500 uS/cm.
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Figure 1I-23 : Variations de la permittivité diélectrique effective relative réelle et imaginaire en
fonction de : a) la fréquence pour différentes teneur en eau volumique et b) la teneur en eau
volumique pour différentes fréquences de mesure, comparées avec la permittivité diélectrique donnée
par le polynéme de Topp.

5.2. Influence de la salinité de 'eau

La salinité de I'électrolyte joue également un réle non négligeable dans la mesure des paramétres
électriques du sol. Des mesures ont été réalisées sur des échantillons de sables de Fontainebleau
plus ou moins saturés en eau de conductivité comprise entre 1,5 uS/cm (eau déminéralisée) et
1 S/m (par addition de chlorure de sodium), suivant toujours le méme protocole de dessiccation de
I’échantillon.

Si la résistivité électrique mesurée en statique varie fortement en amplitude avec la salinité de
I’électrolyte (Figure 11-24), il n’en est pas de méme pour la permittivité diélectrique complexe. En
effet, 'influence de la salinité sur les mesures n’implique pas de variations notables d’amplitude pour
les parties réelles et imaginaires de la permittivité diélectrique relative (Figure 11-25). Cependant,
elles se distinguent clairement par une fréquence de relaxation différente : plus la salinité du fluide
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augmente, plus la fréquence de relaxation observée est grande. Cette variation est présente pour
I’ensemble des teneurs en eau étudiées.

Pour une teneur en eau volumique égale a 6 %, dans le cas d’une conductivité électrique de I'eau
égale a 559 US/cm (a 20°C), la permittivité diélectrique réelle ne semble pas atteindre de palier aux
plus basses fréquences. Cette variation est liée a un effet de température. Pour cet échantillon, le
temps de latence entre la sortie du four et la mesure a I'aide de la cellule capacitive n’a pas été
respecté. La température de I'échantillon étant supérieure a la température moyenne au cours de
I’enregistrement, la permittivité diélectrique aux plus basses fréquences a été perturbée par ce
facteur supplémentaire.

Pour les plus faibles teneurs en eau (6, = 6%), la fréquence de relaxation de la permittivité
diélectrique dans le cas d’un sable est donc inférieure 2,2.10° Hz et dépendante de la salinité du
fluide. Pour une teneur en eau volumique égale a 22 %, la fréquence de relaxation sera comprise
entre 1,7.10° et 1,9.10° Hz pour des conductivités électrolytiques inférieures ou égales a celle de
I’eau du robinet. Dans le cas d’une conductivité électrolytique trés élevée, 0,, = 1 S/m, la gamme de
fréquence de notre étude ne permet pas de déterminer la fréquence de relaxation qui est supérieure
a 10 MHz. Dans le cas d’une teneur en eau importante (8,, = 32%), la fréquence de relaxation du
systéme est supérieure ou égale a 3.10° Hz (eau déminéralisée). Les fréquences de relaxation sont
donc toujours croissantes avec la teneur en eau.

Conductivité électrolytique
e—&—8 0, = 1,5 uS/em (4 20°C)

* o oG =103 uS/cm (a20°C)

1E+007 =
3 *—%—x G, = 559 uSlcm (a 20°C)
1E+006 = +—+—a, = 1S/m (320°C)
S 1E+005 —
g 3
o N
o E 1E+004 —=
O d E .
e & :
E Q1E+003 = X\)\)\)N\M
@ 3
2 :
@ 1E+002 =
1E+001 =
1E+000 H\HHH‘HHH\H‘HHHH\‘H\HHH‘H\HHH‘
0 0.1 0.2 03 0.4 05
Teneur en eau volumique
0

Figure 11-24 : Variations de résistivité électrique DC en fonction de la teneur en eau volumique pour
quatre échantillons possédant des électrolytes de conductivité électrique différente. Les résistivités
ont été toutes mesurées avec le résistivimétre RMCA-4 a I’exception de celle pour laquelle a,, =
1,5 uS/cm ol le PSM 1735 a été employé.
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Figure 11-25 : Variations des parties réelles et imaginaires de la permittivité diélectrique effective en fonction de la fréquence, représentée pour trois teneurs
en eau volumiques différentes (6 %, 22 % et 32 %) et quatre conductivités électrolytiques : 1,5 1S/cm (eau déminéralisée), 103 iS/cm, 559 LS/cm (eau du

robinet) et 1 S/m.
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5.3. Influence de la structure de I’échantillon

Dans les mesures précédentes, les échantillons ont été déposés manuellement dans la cellule
capacitive. Ce mode de dép6t ne permet pas d’assurer ’homogénéité de la structure de I’échantillon.
On observe ainsi un réseau de pores possédant des tailles variables. La question de la structure du sol
est d’autant plus importante que la gamme de fréquence moyenne est le siege de polarisations
apparaissant aux interfaces des phases solides, liquides et gazeuses. On peut alors se demander si
une répartition homogéene de la matrice solide a une influence sur les mécanismes de polarisation en
jeux, et donc sur la mesure de la permittivité diélectrique.

Afin d’obtenir une répartition de densité homogene du sable pour I'ensemble de I’échantillon, le
distributeur de sable (semeuse) du laboratoire Géoscience et Environnement de Cergy-Pontoise a été
employé (Figure 1I-21). Des mesures sur quatre échantillons de sable NE14 ont été réalisées. L’accés
aux installations n’étant pas aisé, un cycle entier de dessiccation n’a pu étre réalisé et les
comparaisons portent donc uniquement sur des teneurs en eau élevées (comprises entre 31 % et
17 %).

Les résultats (Figure 1I-26) sont comparés avec ceux obtenus pour les mémes teneurs en eau par
dépot manuel (Figure 11-23). On retrouve une relaxation dont la fréquence caractéristique (1.10° Hz)
est inférieure a celle mesurée précédemment (comprises entre 1 et 3 MHz). De plus, cette fréquence
ne varie pas pour les trois teneurs en eau étudiées (31 %, 22 % et 17 %). Ce résultat est différent de
celui observé dans le cas d’un échantillon plus hétérogéne ou la fréquence de relaxation varie avec la
teneur en eau volumique. De plus, les valeurs de permittivité diélectrique, a la fois réelle et
imaginaire, sont trés proches pour ces trois teneurs en eau, surtout pour des fréquences supérieures
a la fréquence de relaxation.

Une homogénéité supérieure de I'échantillon présentant une gamme de taille de pores plus
resserrée a donc une influence sur la mesure de la permittivité diélectrique complexe. Les
polarisations observées aux moyennes fréquences étant des polarisations d’interface, une
multiplication de ces processus apparait lorsqu’on est en présence d’interfaces de nature et de taille
différentes. Une structure plus homogéne de I’échantillon implique la présence de peu de types de
polarisation. C’'est bien ce qu’on retrouve dans les expérimentations ou on observe une unique
fréquence de relaxation plus faible qui est identique pour les trois teneurs en eau étudiées. Ces
observations ne peuvent étre généralisées pour I'ensemble des teneurs en eau. En effet, les mesures
n‘ont pu étre menées pour I‘'ensemble des teneurs en eau jusqu’a atteindre I'état sec a cause de
problemes d’accessibilité aux installations. Il serait intéressant de compléter ces mesures pour
conclure sur la présence ou non de ces différences au cours de la dessiccation.
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Figure II-26 : Parties réelles et imaginaires de la permittivité diélectrique relative mesurées pour deux
modes de dépét différents de I’échantillon : dépét manuel et dépét a I'aide de la semeuse permettant
une répartition de densité homogeéne sur I’'ensemble de I’échantillon.

5.4. Conclusion

Dans le cas d’un sable, plusieurs conclusions peuvent étre tirées des expériences menées. On
observe un mécanisme de relaxation qui varie en fonction des caractéristiques de I'échantillon. La
présence d’une polarisation d’interface modifie la valeur de la permittivité diélectrique réelle aux
plus basses fréquences, celle-ci pouvant atteindre des valeurs de 100 pour les teneurs en eau les plus
élevées. On montre que les lois couramment appliquées dans le domaine des hautes fréquences, et
notamment la formule de Topp, sont valables jusqu’a 2 MHz pour une eau de conductivité moyenne
égale a 500 US/cm. L’écart entre les mesures et la formule de Topp est inférieur a 20 % dans ce cas.
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Pour des fréquences plus basses, un mécanisme de relaxation supplémentaire se met en place. Il
est dépendant des différentes caractéristiques du systéme :

¢ lateneur en eau: la fréquence de relaxation augmente avec la teneur en eau volumique de
I’échantillon,

¢ la salinité du fluide : la fréquence de relaxation augmente avec la conductivité électrique
de 'eauy, i.e. avec sa salinité,

¢ la structure de I’échantillon : dans le cas d’'une densité plus homogene de I'échantillon, on
observe une unique relaxation possédant une fréquence caractéristique égale a 10° Hz, plus
faible que la fréquence de relaxation d’'un échantillon possédant des densités plus
hétérogenes. Ces observations mériteraient d’étre poursuivies pour des teneurs en eau
plus faibles. Ces variations sont marquées dans le cas d’un sable car ce matériau est plus
sensible aux phénomeénes d’effondrements granulaires. Il serait toutefois intéressant de
renouveler I'expérience pour des échantillons contenant de l'argile.

Dans le cas d’'un sol, les grains solides sont de natures variées. Les argiles possedent des
caractéristiques minéralogiques particulieres (structure en feuillets) qui modifient de facon
importante les parameétres électriques du milieu. Dans la suite du chapitre, nous étudierons
I'influence de la teneur en argile sur les mécanismes de polarisation aux fréquences moyennes.
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6. Influence de la présence d’argiles

6.1. Influence de la dessiccation des argiles sur la mesure des parametres électriques

La structure en feuillets des argiles leur confére des propriétés particuliéres (Okay, 2011). Ainsi,
du fait de leur surface spécifique tres grande, les minéraux argileux interagissent fortement avec
I’eau. En fonction de la force des liaisons entre les feuillets, le minéral peut s’hydrater ou non. La
présence d’eau dans |'espace interfoliaire conduit a un gonflement des argiles.

Dans les mélanges effectués, une kaolinite (argile de type 1:1 faiblement gonflante) et une
bentonite majoritairement constituée de smectite (argile de type 2:1 gonflante) sont utilisées. Lors
de la dessiccation, un retrait a la fois vertical et horizontal des échantillons a été observé dans la
cellule de mesure. Sur I'ensemble du cycle de dessiccation, il est égal en moyenne a :

¢ 1,5 mm pour une teneur en kaolinite de 20 %,
e 2,5 mm pour une teneur en kaolinite de 40 %,
e 2 mm pour une teneur en bentonite de 20 %,
* 4 mm pour une teneur en bentonite de 40 %.

Si la perte de matiere se fait a la fois latéralement et verticalement, seule la variation d’épaisseur
va jouer un role dans la mesure de la permittivité diélectrique complexe. Le méme calcul
(Simandoux, 1963) que dans le chapitre 2-2.1.3, ou l'influence du vernis en polyuréthane sur la
mesure est étudiée, peut étre appliqué ici en considérant une couche d’air entre le vernis et
I’échantillon.

Les valeurs de permittivité diélectrique sont donc corrigées en prenant en compte la capacité de
I'air (mise en série avec le systeme RC de la cellule capacitive ; cf. Figure 1l-4). L’épaisseur de I'air
prise en compte augmente lorsque la teneur en eau de I'échantillon diminue (retrait de I'argile).

6.2. Influence de la teneur en argile et du type d’argile présent

Deux types d’argile ont été employées dans les mélanges argilo-sableux artificiels : une kaolinite
et une bentonite (composée principalement de smectite). A I'échelle macroscopique, ces mélanges
se distinguent par leur caractére gonflant (pour la bentonite) ou non et par leur surface spécifique. La
bentonite posséde ainsi une surface spécifique et une capacité d’échange cationique (CEC) plus
élevée, associée a des propriétés électriques marquées.

L'influence de la teneur en argile et de la minéralogie des argiles est étudiée pour des mélanges
contenant 20 % et 40 % d’argile et comparée avec les mesures sur des échantillons de sable. L’étude
de ces variations est réalisée a la fois en fonction de la fréquence de mesure et de la teneur en eau
volumique de I’échantillon.
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Mélange sable-kaolinite

Les mesures obtenues pour des échantillons de mélange argilo-sableux contenant 20 et 40 % de
kaolinite sont présentées sur les figures 11-27 et 11-28.

Variations en fonction de la fréquence de mesure

Le comportement de la permittivité électrique complexe des mélanges argilo-sableux en fonction
de la fréquence est semblable a celui précédemment observé pour les échantillons de sable. En effet,
un phénomene de relaxation est présent pour chaque teneur en eau. La fréquence de relaxation
mesurée augmente toujours avec la teneur en eau de I’échantillon, mais elle est tres sensiblement
décalée vers les plus basses fréquences lorsque la teneur en kaolinite augmente. Si on compare les
résultats obtenus pour des échantillons possédant des teneurs en kaolinite différente mais une
méme teneur en eau, par exemple 16 %, la fréquence de relaxation est égale a :

e 1.10° Hz pour un échantillon de sable,
e 6.10* Hz pour un mélange composé de 20 % de kaolinite,
e 5.10° Hz pour un mélange composé de 40 % de kaolinite.

Une augmentation de la teneur en kaolinite implique donc une diminution de la fréquence de
relaxation de I’échantillon.

De plus la partie imaginaire de la permittivité diélectrique relative montre une dispersion en
fréquence plus importante autour de la fréquence centrale du mécanisme de polarisation.

Pour les teneurs en eau les plus basses, les valeurs de permittivité diélectrique réelle sont
d’autant plus élevées que la teneur en kaolinite est importante. Dans les cas d’un échantillon sec, la
permittivité diélectrique réelle est égale a 3,5 pour les échantillons de sable, 7 pour les échantillons
contenant 20 % de kaolinite et 10 pour les échantillons contenant 40 % de kaolinite.

Aux plus basses fréquences, la permittivité imaginaire varie pour I'ensemble des échantillons
contenant de la kaolinite. Un ou plusieurs nouveaux mécanismes de relaxation possédant une
fréquence caractéristique inférieure a 10 kHz existent donc.
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Variations en fonction de la teneur en eau volumique

Les valeurs de permittivité diélectrique réelle des mélanges sable-kaolinite, représentés en
fonction de la teneur en eau volumique, sont comparées aux valeurs de permittivité diélectrique
calculées a I'aide du polynéme de Topp. Contrairement aux mesures sur des échantillons de sable, les
valeurs mesurées sont toujours supérieures aux valeurs calculées pour I'ensemble des fréquences.

Ces résultats indiquent la présence d’une polarisation d’interface des 10 MHz, liée a la présence
de minéraux argileux dans I'échantillon. De plus, on a observé que la dispersion de la partie
imaginaire de la permittivité diélectrique est plus importante en présence d’argile. Ces résultats
montrent que la présence d’argile dans les échantillons implique des mécanismes de relaxation
multiples dont les fréquences de relaxation s’étalent sur I'ensemble de la gamme de fréquence
étudié.

Conclusion

En présence de kaolinite, plusieurs observations différentes peuvent étre tirées des mesures de
permittivité diélectrique complexe :

¢ lorsque la teneur en kaolinite augmente, pour une méme teneur en eau, la fréquence de
relaxation centrale observée diminue

e la dispersion des fréquences autour d’une fréquence de relaxation centrale est plus
importante en présence d’argile. Cette observation peut étre reliée a I'apparition de
plusieurs mécanismes de polarisation différents dont les fréquences de relaxation sont
proches

¢ les valeurs de permittivité diélectrique sont supérieures a celles calculées a I'aide du
polyndme de Topp pour I'ensemble des fréquences de mesure, on est donc en présence
de mécanismes de polarisation d’interface dés 10 MHz.

Les mémes expérimentations ont été menées pour une argile gonflante : la bentonite.
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Figure 11-27 : Variations des parties réelles et imaginaires de la permittivité diélectrique effective relative en fonction de : a) la fréquence de mesure et de b) la
teneur en eau volumique Bpour un échantillon composé de 20 % de kaolinite.
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Figure 11-28 : Variations des parties réelles et imaginaires de la permittivité diélectrique effective relative en fonction de : a) la fréquence de mesure et de b) la
teneur en eau volumique @pour un échantillon compos