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Introduction générale

Le développement massif des systémes de télécommunications s’est accompagné d’une inter-
rogation légitime concernant I'impact des ondes électromagnétiques sur les organismes vivants.
Les radiofréquences (RF) constituent, a ce titre, une gamme fréquentielle trés exploitée qui, de
facto, cristallise a la fois de grandes attentes technologiques et de vives inquiétudes quant & leur
impact sanitaire. L’exemple le plus édifiant concerne la téléphonie mobile. Avec prés de 6 mil-
liards d’abonnements dénombrés en 2011 (selon I’'Union Internationale des Télécommunications),
ce secteur, est d’une part, un vivier intarissable d’innovations technologiques, et d’autre part, il
est & 'origine d’une exposition aux ondes RF toujours plus prégnante. En paralléle, de nouveaux
moyens de communications sans fil ont émergé : Wifi, Bluetooth, ..., plongeant 'usager au coeur
d’un environnement multi-sources. Outre les différents standards de communication associés &
la téléphonie mobile et & 'utilisation d’internet, les radiofréquences couvrent une vaste bande
fréquentielle (3 kHz - 300 GHz) utilisée notamment par la télévision et la radio. Les champs
électromagnétiques (EM) associés a ces fréquences s’inscrivent dans une gamme plus large de
rayonnements qualifiés de non ionisants. Ces derniers doivent leur appellation au fait qu’ils sont
insuffisamment énergétiques pour ioniser la matiére, c’est & dire provoquer I’éjection d’électrons.
Bien que non ionisants, il est nécessaire d’étudier les effets sanitaires des rayonnements RF afin
de conclure quant a leur éventuelle innocuité. A ce titre, il est nécessaire de distinguer d’une part
les études épidémiologiques, dont I'objectif est d’évaluer la fréquence d’apparition de pathologies
liées & I'exposition aux ondes RF sur des échelles de temps variables, et la recherche expérimen-
tale d’effets biologiques induits (études in vivo ou in vitro). Dans le cas des micro-ondes, le seul
effet biologique avéré est un effet thermique, correspondant & une élévation de la température des
tissus exposés. Cette élévation est directement liée a ’absorption de I’énergie due aux interactions
entre le champ EM interne et les constituants du milieu biologique. C’est le débit d’absorption
spécifique (DAS), admis comme le paramétre dosimétrique de référence, qui permet de quantifier
I’absorption tissulaire des champs électromagnétiques. Ce dernier dépend & la fois du champ
électrique au sein du milieu biologique et de l’élévation de température induite par 1’exposi-
tion. Outre l'effet thermique associé aux rayonnements radiofréquences, le champs électrique, de
nature impulsionnelle, peut provoquer d’autres types d’effets, a 1’échelle cellulaire cette fois-ci.
En effet, des impulsions électriques de forte amplitude permettent d’initier la perméabilisation
des membranes cellulaires par exemple. Selon les paramétres des impulsions électriques utilisées
(forme, durée, amplitude, taux de répétition), ce phénomeéne d’électroporation peut étre transi-
toire ou bien irréversible, conduisant dans chaque cas & des champs d’applications spécifiques,
dans le domaine médical (électrochimiothérapie, ablation tumorale, électrotransfert de génes) ou

bien industriel (procédés de stérilisation).



Ainsi, connaitre les processus interactionnels et les grandeurs physiques mises en jeu, quan-
tifier précisément les effets résultant d’une exposition & une source de champ électromagnétique,
développer des instruments de mesure adéquats, sont autant d’enjeux auxquels se doivent de
répondre les différents protagonistes de la recherche dans le domaine interdisciplinaire du bio-
électromagnétisme. Mes travaux de doctorat s’inscrivent précisément dans cette problématique
puisqu’ils visent au développement d’une sonde permettant la mesure du champ électrique et de la
température au sein des milieux biologiques soumis & des rayonnements micro-ondes. Cette thése
est le fruit d’une collaboration entre I'entreprise Kapteos, société instigatrice d’une technologie
électro-optique brevetée pour la mesure simultanée du champ électrique et de la température,
et la Délégation Générale pour ’Armement (DGA), pour qui le bioélectromagnétisme, et plus
spécifiquement la capacité a gérer un armement électromagnétique a létalité maitrisée (marge
entre la capacité a perturber 1’électronique et le risque de nuire & ’humain) sont des enjeux dé-
cisifs. Ce partenariat se traduit par un cofinancement Cifre-Défense. Cette thése a d’ailleurs été
menée en partenariat avec le CEA-DAM, et plus particuliérement le centre d’études de Gramat.
Une grande partie des travaux rapportés dans le présent manuscrit ont été réalisés a I'Institut
de Microélectronique, Electromagnétisme et Photonique et au LAboratoire d’Hyperfréquences et
de Caractérisation (IMEP-LAHC), sur le site du Bourget du Lac.

La premiére partie de ce manuscrit est consacrée a la présentation des deux principaux
domaines d’application visés : la dosimétrie radiofréquence et ’électroporation cellulaire. Les en-
jeux inhérents & ces domaines sont ainsi explicités et nous définissons du méme coup les besoins
métrologiques associés & la mesure du champ électrique et de la température pour chacun d’eux.
Par ailleurs, la connaissance des propriétés diélectriques des milieux biologiques est une étape
préliminaire indispensable a la conception d’une sonde de mesure vouée & la mesure in situ. Ces
propriétés sont décrites et les modéles permettant de définir leur comportement en fréquence
sont également introduits. Ce chapitre se clét sur une présentation des différentes techniques de
mesures usuellement employées dans le cadre des études dosimétriques expérimentales. Cet état
de 'art permet de comparer leurs performances respectives et ainsi, de statuer sur la pertinence
de la sonde électro-optique en tant qu’instrument métrologique.

Le second chapitre établit le socle théorique indispensable & la bonne compréhension du
fonctionnement des sondes électro-optiques. Il est ainsi rappelé le principe de 'effet Pockels et
des différentes techniques de modulation qui permettent d’en tirer parti. Deux configurations
optiques retiennent particuliérement notre attention. La premiére est basée sur la modulation
d’état de polarisation d’un faisceau laser sondant un cristal anisotrope. Cette technique autorise
la mesure simultanée d’une composante du champ électrique et des variations de la tempéra-
ture. La seconde configuration retenue correspond & I’emploi d’un cristal isotrope en tant que
modulateur d’état de polarisation. Dans ce cas de figure, les sondes développées sont sensibles
simultanément & deux composantes du champ électrique. Les fondements théoriques qui sous-
tendent le fonctionnement des systémes de mesure afférant & chacune de ces techniques sont
présentés et les différentes caractéristiques permettant de quantifier leurs performances sont éga-

lement abordées.



Le troisiéme chapitre concerne le choix et la caractérisation des cristaux électro-optiques,
éléments de transduction centraux des capteurs. Une étape préliminaire consiste donc & définir
des figures de mérite destinées a choisir les cristaux électro-optiques les plus adaptés a la me-
sure du champ électrique et des variations de la température en milieu biologique au regard des
applications visées. Sur la base d’une large étude bibliographique, deux cristaux sont retenus en
vertu de leurs mérites respectifs : le tantalate de lithium (LT) et 'oxyde bismuth et de silicium
(BSO). Ils font ensuite l'objet d’'une campagne de mesure visant a caractériser leurs propriétés
optiques, thermo-optiques et électro-optiques d’intérét.

Le chapitre quatre présente les résultats associés a 1’utilisation d’une sonde électro-optique
dédiée a la mesure simultanée des deux composantes transverses du champ électrique, réalisée
a partir du cristal de BSO caractérisé précédemment. La linéarité de la réponse électro-optique
vis-a-vis de 'amplitude du champ électrique est ainsi analysée, permettant du méme coup d’ex-
traire la sensibilité et la dynamique de mesure du systéme développé. Le caractére vectoriel de
la mesure est également étudié a travers la détermination du taux de réjection associé a chacune
des deux composantes transverses du champ électrique mesuré. De plus, les performances de
la sonde sont également évaluées en terme de résolution spatiale, de perturbations induites ou
encore de stabilité de mesure.

Le dernier chapitre présente les premiers résultats obtenus en bioélectromagnétisme a 'aide
d’une sonde dédiée a la mesure simultanée du champ électrique et des variations de la tempé-
rature, dont le transducteur est un cristal de LT. Ils sont issus de deux campagnes de mesures
effectuées au sein du laboratoire Xlim, en collaboration avec 1’équipe du département Onde et
Systémes Associés (OSA), dédiée aux études en bioélectromagnétisme. La premiére a permis de
caractériser les performances de la sonde en régime fréquentiel au sein d’une solution biologique
exposée a un signal CW de type GSM. Une étude dosimétrique compléte est ensuite conduite sur
la base d’une évaluation expérimentale duale du DAS (mesure simultanée du champ électrique
et des variations de la température) et d’une simulation numeérique 3D. La seconde campagne
concerne la mesure d’impulsions nanosecondes de forte amplitude au sein d’une cuve d’électro-
poration cellulaire. Tirant parti de la résolution temporelle du capteur életcro-optique et de son
systéme de traitement associé, une caractérisation in situ des impulsions est réalisée. La encore,
I’élévation de température induite par le champ électrique impulsionnel est mesurée simultané-

ment.






Chapitre 1

Contexte de I’étude : vers une sonde

dédiée au bioélectromagnétisme

1.1 Les domaines d’application visés

1.1.1 La dosimétrie radiofréquence

L’étude dosimétrique a pour vocation d’évaluer I'impact des rayonnements électromagné-
tiques sur le vivant en quantifiant le niveaux des champs EM ainsi que les puissances absorbées.
Elle peut se conduire & la fois de maniére expérimentale, nécessitant alors la mise en place de
systémes d’exposition spécifiques et 'utilisation de capteurs dédiés, et par la simulation numé-
rique. Le paramétre de quantification communément utilisé est le débit d’absorption spécifique
(DAS). Il permet d’évaluer la puissance absorbée par les tissus de deux maniéres : soit par la dé-
termination du champ électrique in situ, soit par la caractérisation de ’élévation de température
induite par 'exposition RF. Les études dosimétriques sont également essentielles pour définir et
actualiser les normes et recommandations nationales et internationales liées & 'utilisation des

technologies de radio-télécommunication.

1.1.1.1 Un paramétre de quantification : le débit d’absorption spécifique

A Tlinterface entre le milieu biologique et le milieu extérieur, une partie de I'onde électro-
magnétique rayonnée est transmise au sein des tissus. Devant la difficulté & corréler de fagon
formelle les champs électriques et magnétiques extérieurs avec les effets biologiques engendrés,
la quantification de ’énergie absorbée par les tissus se révéle étre la démarche la plus cohérente
pour I’étude des interactions ondes-milieux biologiques. Le débit d’absorption spécifique (DAS)
est le paramétre adéquat pour quantifier I’absorption tissulaire des champs électromagnétiques. I1
se définit rigoureusement comme la dérivée temporelle de la quantité d’énergie absorbée dW par
un élément de masse tissulaire dm contenu dans un élément de volume tissulaire dV de densité

volumique p connue :

d

o =5 Car) ()
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Pour remonter & la puissance totale absorbée, il faut alors effectuer I'intégration suivante :
P:/ DAS dm (1.2)
M

ou M est la masse totale des tissus exposés (éventuellement le corps entier). Pour enrichir 1'ex-
pression du DAS, il est nécessaire de connaitre les grandeurs physiques mises en jeu dans les
phénoménes d’interaction entre ’onde électromagnétique et le milieu biologique. Le champ élec-
trique au sein des tissus a pour effet de provoquer un échauffement du milieu. Ainsi le DAS peut

étre exprimé de deux autres maniéres :

— par le champ électrique n situ :

oE?
DAS = — (1.3)
p
ol p et o sont respectivement la masse volumique et la conductivité électrique du milieu
et F la valeur efficace du champ électrique.

— par ’élévation de la température au sein des tissus :

oT
DAS = 05 (1.4)

ou OT est I’élévation de température (en degrés Kelvin) pendant le temps d’exposition 0t
(en seconde) et C' la capacité calorifique massique du tissu en J.kg=t . K~!
Le DAS peut s’appréhender sous deux formes :
— le DAS "corps entier" : il est alors moyenné sur la totalité du corps et correspond & des
expositions corps entier (cas des stations de base par exemple)
— le DAS "localisé" : il est, dans ce cas, moyenné sur 10 g et correspond a des expositions
localisées (cas des téléphones portables par exemple)
Il est important de préciser que le DAS est le paramétre dosimétrique de référence sur une plage
de fréquence de 1 MHz a 10 GHz. Au-dela, les champs radiofréquence sont absorbés au niveau
de la peau et ne pénétrent que trés peu dans les tissus : la densité de puissance (en W.m™2) est
alors le parameétre de quantification adéquat. En dessous de 1 MHz, les champs ne produisent
pas d’élévation de température mais induisent des courants dans les tissus : la densité de courant

est alors le critére de référence dosimétrique.

1.1.1.2 Les normes d’exposition relatives aux ondes radiofréquences

De nombreuses recommandations et normes ont été établies afin de régir l'exposition des
personnes aux rayonnements électromagnétiques. En 1998, I'ICNIRP (International Commis-
sion on Non-Ionizing Radiation Protection) préconise dans ses directives [1| des valeurs limites
d’exposition sur un spectre s’étendant jusqu’a 300 GHz (courbes 1.1).

Ces niveaux de références ont servi de socle a la définition de la recommandation européenne
1999/519/CE |2] du 12 juillet 1999 (fixant la limite d’exposition du public aux champs électroma-
gnétiques) et la directive 2004/40/CE [3] du 24 avril 2004 concernant les prescriptions minimales
de sécurité et de santé relatives a 'exposition des travailleurs. Le CENELEC (Comité Européen
de Normalisation ELECtronique) a également repris ces valeurs en normalisation [4]. Aux Etats-

Unis, l'organisme IEEE (Institute of Electrical and Electronics Engineers) a lui-méme publié
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FIGURE 1.1 — Niveaux de référence pour le champ électrique fournis par 'ICNIRP [1] pour le public (courbe
bleue) ainsi que pour les travailleurs (courbe rouge).

plusieurs standards [5, 6, 7|. Ces niveaux de référence (valeurs limites de champs électriques et
magnétiques pour la protection des usagers aux effets néfastes des rayonnements non ionisants)
garantissent la conformité aux restrictions de base (valeurs de DAS limites). Les restrictions de
base préconisées par 'ICNIRP sont présentés dans le tableau 1.1. Les recommandations euro-
péennes sont identiques. Ces valeurs limites sont établies sur la base du seul effet thermique
avéré des micro-ondes et sont accompagnées d’une marge de sécurité pour les travailleurs et le
public. Par exemple, concernant le DAS corps entier, des effets critiques sont notables & partir de
4 W /kg. Les restrictions de base sont définies en appliquant un facteur 10 de réduction pour les

travailleurs et un facteur d’abattement supplémentaire de 5 (facteur 50 au total) pour le public.

fréquence DAS corps entier DAS localisé DAS localisé
(téte et tronc) (membres)
travailleurs 100 kHz - 10 GHz 04 10 20
public 100 kHz - 10 GHz 0,08 2 4

TABLE 1.1 — Valeurs de DAS limites (restrictions de base) fournies par 'ICNIRP [1].

1.1.1.3 Les systémes d’exposition

Pour valider et assurer la répétabilité des études expérimentales traitant de 'incidence des
champs électromagnétiques sur le vivant, il est fondamental de maitriser les systémes d’expo-
sition. Les paramétres influencant la mise en place d’un systéme d’exposition sont nombreux
[8] : facteurs environnementaux (stérilité, température, accessibilité,...), facteurs liés a des consi-
dérations électromagnétiques (distribution du champ électrique homogéne, signal bien défini en
fréquence, modulation, puissance, niveau de bruit, bonne compatibilité électromagnétique, ...), ...
Toutes les conditions requises pour établir la dosimétrie d’un systéme d’exposition et les étapes

de développement de ce systéme ont notamment été présentées par N. Kuster et F. Schonborn

7



[9]-

f— = e S

FIGURE 1.2 — Représentation tridimensionnelle d’une cellule TEM ouverte.

Abordons dans un premier temps les systémes d’exposition in vitro. Ces derniers permettent
de soumettre aux rayonnements RF des cellules placées dans un milieu biologique (contenues
dans une boite de Pétri ou un flacon par exemple). De nombreux paramétres peuvent influer sur
la valeur du DAS des cellules exposées : propriétés diélectriques des cellules, quantité de solution
biologique, dimensions et forme des boites de Pétri ou des flacons, types de systéme d’exposition.
La polarisation de 'onde incidente a également une grande importance sur le couplage et I’homo-
généité du champ électrique interne. D’autre part, une attention particuliére doit étre apportée
au contrble de la température dans ce type de dosimétrie. De nombreux systémes d’exposition
in vitro ont été employés :

— la cellule TEM |10, 11, 12] (figure 1.2)

— la chambre anéchoique [13, 14, 15]

— les guides d’ondes [16, 17, 18, 19|

— la cellule fil-plaque [20]

— la ligne transmission radiale [21]

Les expérimentations in wvitro fournissent des renseignements précieux sur les effets des ondes
électromagnétiques sur le vivant mais doivent étre complétées par des études in vivo. Les systémes
d’exposition in vivo doivent répondre a des contraintes supplémentaires qui engendrent une
inhomogénéité de 'exposition (comme par exemple le déplacement du sujet). Différents systémes
d’exposition ont été développés afin de mieux comprendre les interactions des ondes avec le
vivant : dispositifs "corps entiers", "téte seule" ou "local". Les dispositifs "corps entier" les plus
utilisés sont :

— le Ferris-wheel |22, 23, 24|

— les guides d’ondes(radiaux [25] ou cylindriques [26, 27])

— la cellule TEM |28, 29|

— la chambre HF [30]

Les systémes d’exposition "localisés" ont été mis en place pour permettre I’étude des effets des
ondes émises par les téléphones portables sur le cerveau. Pour évaluer 'efficacité d’un systéme
"localisé", on évalue le rapport du DAS moyen dans le cerveau sur le DAS moyen dans le corps en-
tier (plus ce rapport est élevé, plus le systéme est efficace). Les dispositifs d’exposition "localisée"
les plus utilisés sont :

— le carrousel [31, 32]

— Pantenne boucle [33, 34, 35| (figure 1.3)



FIGURE 1.3 — Exposition localisée d'un rat réalisée & I’aide d’une antenne boucle [35].

1.1.1.4 La dosimétrie numérique

L’enjeu de la dosimétrie numérique est la modélisation numérique des systémes d’exposi-
tion et des milieux biologiques exposés aux ondes RF. Des méthodes numériques ont ainsi été
élaborées pour résoudre les équations de Maxwell dans les milieux biologiques en utilisant les
propriétés électriques des tissus ou sur la base de modéles numériques d’étres vivants affublés de
ces propriétés.

Les modéles numériques d’étres vivants sont pour la plupart construits sur la base d’images
IRM. Les images ainsi recueillies sont segmentées pour délimiter le plus grand nombre de struc-
tures anatomiques ou fonctionnelles. L’intérét d’isoler ces structures dans les images IRM est
double :

— assigner d’une part les paramétres physiques pertinents (valeurs de la conductivité et de

la permittivité issues de la littérature) a chacune de ces structures

— mesurer l'intensité des champs électriques et magnétiques au sein de chaque structure (a

l’aide d’une des méthodes de calcul numérique présentées plus bas)

Les images IRM sont pertinentes car elles permettent d’obtenir des représentations 3D des milieux
d’études avec une résolution millimétrique et une bonne différenciation des tissus. Les résultats
de la segmentation fournissent alors des maillages (décomposition en volumes élémentaires appe-
lées voxels) facilement adaptables aux méthodes de résolution numériques comme la méthode des
différences finies dans le domaine temporel (FDTD). Des modeéles numériques réalistes ont ainsi
été développés dans différents laboratoires : modéles de tétes d’homme ou de rat pour le projet
COMOBIO comprenant 10 tissus (peau, os, muscle, liquide céphalo-rachidien,...), modéle de rat
avec 48 tissus différents proposé par la Brooks Air Force Base. De nombreux autres modéles de
corps humain ou d’animaux ont été créés : |36, 37, 38, 39, 40, 41].

Depuis la fin des années 1970, les méthodes de calcul numérique se sont développées rapide-
ment, présentant un intérét majeur dans la modélisation de ’anatomie humaine et animale. L’une
d’entre elle est la méthode des moments (MoM) dans laquelle le corps humain est parcellisé en
blocs contenant chacun des propriétés électriques propres [42, 43]. Cette méthode fut largement
utilisée dans les années 1980 pour I’évaluation numérique du DAS "corps entier" moyen. Depuis
les années 1990, elle est supplantée par la méthode des différences finies dans le domaine tempo-
rel (FDTD), initiée pour la premiére fois par Kane Yee en 1966 [44]. Elle permet, en tout point

de 'espace discrétisé, de calculer les composantes du champ électromagnétique & un instant ¢ &
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FIGURE 1.4 — Cellule élémentaire dédiée & la mesure des champ électriques et magnétiques.

partir de celles calculées au pas précédent aux points voisins (voir figure 1.4). Les avantages de
cette méthode sont une formulation relativement simple, un algorithme robuste et une capacité
de résolution sur une large bande fréquentielle. Cette méthode permet de modéliser a la fois les
sources d’exposition et la propagation des ondes électromagnétiques dans le vide ou dans les
matériaux complexes (comme les milieux biologiques) dans le domaine temporel et spatial. L’ap-
proche spatiale implique donc la possibilité de déterminer le DAS en tout point d’une structure
& partir des composantes du champ électrique calculées dans chaque maille et des paramétres
diélectriques (conductivité électrique et permittivité diélectrique) des tissus étudiés ou des mo-
déles numériques d’étres vivants pour les expérimentations in vivo. Il existe également d’autres
méthodes d’évaluation du DAS basées sur ’hybridation de la méthode FDTD (combinaison avec
le "ray tracing" [45] ou la méthode des moments [46]).

De nombreux logiciels permettent de cartographier numériquement le DAS au sein d’une
structure biologique : a titre d’exemple, citons le logiciel HF'SS (High frequency Structure Simu-
lator) de la société ANSOFT (basé sur la méthode des éléments finis) ou encore le logiciel CST

Microwave Studio (basé sur la méthode TLM : Transmission Line Matrix).

1.1.1.5 La dosimétrie expérimentale

La dosimétrie expérimentale est complémentaire de la dosimétrie numérique. Néanmoins ’ap-
proche expérimentale rencontre des difficultés liées a la mesure in vivo : problémes éthiques liés
4 'implantation d’un instrument de mesure dans un organisme vivant d’une part et forte hété-
rogénéité des tissus d’autres part. Les expérimentations in witro, quant & elles, ne rencontrent
pas ces difficultés. Pour ’évaluation locale du DAS, il existe deux types de méthodes : la mesure
du champ électrique et la mesure de la température. L’instrumentation requise & la mesure du
champ électrique et de la température pour I’évaluation du DAS sera présentée ultérieurement
dans un état de ’art. Afin d’assurer une bonne répétabilité des mesures et face a la difficulté d’uti-
liser des méthodes de mesure non invasives, des fantdmes ont été développés. Ces fantomes sont
remplis de liquides ou substances gélifiées simulant les propriétés électriques du corps humain.
Ces derniéres dépendent du type de tissus et de la fréquence d’étude. De nombreuses recherches

ont permis d’établir des formules de composition adéquates pour la fabrication des matériaux
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utilisés dans ces fantomes. Ces matériaux sont référencés dans les standards internationaux sur
la dosimétrie RF [6, 47]. Les solutions contenues dans ces fantdomes sont généralement consti-
tuées de liquides de haute permittivité (comme ’eau) auxquels sont adjoints des liquides de plus
faible permittivité (comme des alcools). La valeur de la conductivité o est ensuite ajustée grace
a lajout de sel (NaCl). L’avantage de ce type de dispositif réside dans la possibilité d’implanter
une sonde de mesure du champ électrique (voir figure 1.5) ou de température. De nombreuses
évaluations expérimentales ont été menées sur des fantomes :[48, 49, 50|. Les fantdomes réalisés
sont majoritairement homogénes car il est ardu de fabriquer des structures hétérogénes a base
de substances liquides ou gélifiées. Cependant, certaines réalisations hétérogénes ont vu le jour,
utilisant notamment des matériaux solides pour les os et des liquides pour les tissus contenant

beaucoup d’eau : [51, 52|.

FIGURE 1.5 — Mesure du champ électrique sur un fantéme (photographie issue d’un document technique de la
société Satimo).

1.1.2 L’électroporation cellulaire

Cette partie s’attachera a établir le socle scientifique adéquat a la compréhension des intérac-
tions entre les impulsions électriques et les cellules vivantes. Il s’agit 14 d’un prérequis indispen-
sable pour définir le cahier des charges d’une sonde électro-optique autorisant la mesure in situ
des impulsions et de leur éventuel effet thermique. Ainsi, les caractéristiques physico-chimiques
du milieu d’étude, la nature précise des signaux a mesurer (amplitude, forme et durée) et les ca-
ractéristiques des systémes d’exposition mis en oeuvre sont autant d’éléments qui conditionnent

le développement d’une instrumentation dédiée.

1.1.2.1 Généralités

L’électroporation correspond & la perméabilisation de la membrane cytoplasmique d’une cel-
lule sous l'effet d’une impulsion électrique, autorisant ainsi une diffusion entre milieux intra et
extracellulaire. La membrane cytoplasmique constitue une barriére physiologique, garantissant
I'intégrité du contenu cellulaire et régissant également les échanges avec le milieu extracelullaire

(perméabilité sélective a certaines molécules indispensables a son bon fonctionnement). D’un
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point de vue chimique elle est composée d’une bicouche lipidique ou chaque brique phoshpholi-

pidique est constituée d’'une téte hydrophile et d’une queue hydrophobe (figure 1.6).

Milieu extracellulaire

Tete hydrophile

| Molécule
I phospholipidique

Bicouche
phospholipidique

Queue hydrophobe

Milieu untracellulaire: cytoplasme

FIGURE 1.6 — Structuration en bicouche lipidique de la membrane cytoplasmique.

D’un point de vue électrique, la membrane se comporte comme un diélectrique et la présence
de pompes et de canaux protéiques en son sein permet de maintenir des concentrations ioniques
différentes entre milieux intra et extracellulaires. Ce deséquilibre est & I'origine d’une différence
de potentiel, nommé potentiel transmembranaire de repos AV} (de l'ordre de quelques dizaines
de milliVolts selon le type de cellule). Lorsqu’'une cellule est soumise & 'action d’un champ élec-
trique, les charges contenues dans les milieux intra et extracellulaire migrent par électrophorése
et s’accumulent de part et d’autre de la membrane cytoplasmique, produisant une différence de
potentiel transmembranaire induite AV; qui vient s’ajouter & AVpy. A I'aide d’un modéle de cel-
lule simplifié (voire figure 1.7), il est possible d’établir la relation liant la différence de potentiel

transmembranaire induit & 'amplitude du champ électrique appliqué.

Y

FIGURE 1.7 — Représentation schématique d’une cellule soumise & des impulsions électriques.

En considérant, d’une part, la cellule comme une sphére creuse, et d’autre part, la membrane

comme un diélectrique d’épaiseur négligeable, il vient pour AVj [53] :
3 _t
AVp :p(a)§rEcosﬂ(1 —e ) (1.5)

ol p(o) est un parameétre dépendant des conductivités et des permittivités de la membrane et
des milieux intra et extracellulaire (égal & 1 pour un diélectrique pur). 7 est le rayon de la cellule,
0 est 'angle entre la direction du champ électrique appliqué d’amplitude E et la normale & la
tangente en un point de la membrane, et 7 constitue le temps de charge associé & la capacité de la
membrane (de 'ordre de la microseconde). Dans le cas d’impulsions dont la durée est supérieure

a la microseconde et en émettant I'hypothése que la membrane est un isolant parfait (i.e. de

12



conductivité nulle), la formule précédente peut se réécrire ainsi

3
AV = ETECOSH (1.6)

Nous assistons donc & une amplification du champ électrique extérieur au niveau de la mem-
brane. Ces considérations ne sont valables qu’en dessous du seuil de perméabilisation AVg qui
correspond a la somme des différences de potentiel AVj et AV;. Cette notion de seuil est capitale
puisqu’elle détermine 'amplitude minimale du champ électrique & partir de laquelle la mem-
brane devient perméable. Cette valeur seuil AVg est & peu prés identique pour toutes les cellules
(200-250 mV) et implique l'application de champs électriques dont ’amplitude varie de quelques

dizaines de kV/m a quelques MV /m selon le type de cellules [54]. Par ailleurs, de nombreux
paramétres peuvent influer la perméabilisation :

— la nature des impulsions (monpolaires, bipolaires, rectangulaires, ...)
— l'amplitude et la durée des impulsions

— le nombre et la fréquence de répétition des impulsions
— la composition du milieu

L’ensemble de ces paramétres jouent un role sur l'efficacité de la perméabilisation (en augmentant

notamment la surface membranaire perméabilisée, la densité et la taille des pores, ainsi qu’en
abaissant la valeur de AVg , ...).
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FIGURE 1.8 — Représentation schématique des différents stade de perméabilisation obtenus sur une cellule sou-

mise & une impulsion électrique en fonction de amplitude et de la durée de cette impulsion [55]. Des applications
médicales de I’électroperméabilisation sont également représentées avec les valeurs standards d’amplitude et de

durée des impulsions : 1. Electroporation irréversible dédiée a ’ablation tumorale, 2. Electrochimiothérapie pour
la vectorialisation de médicaments anti-tumoraux, 3. Electrotransfert de génes.

Les effets combinés de 'amplitude du champ électrique appliqué et de la durée des impul-
sions peuvent conduire & un état de perméabilisation irréversible, caractérisé par la destruction
définitive de la cellule, ou mort cellulaire. En dessous de ce seuil critique, la perméabilité de la
membrane cytoplasmique est transitoire : elle est qualifiée de réversible. La cellule retourne & son

état initial et conserve ainsi son intégrité physiologique. Au dela, il existe encore un troisiéme
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seuil, correspondant & 'apparition d’effets thermiques, liés & D'effet Joule. La figure 1.8 illustre
la hiérarchie des différents effets possibles en ne tenant compte que de 'amplitude du champ
électrique et de la durée de 'impulsion. Cette hiérarchie est pour partie qualitative, dans la me-
sure ou les différentes frontiéres représentées dépendent du type de cellule considéré. Elle permet
néanmoins d’introduire les principales applications associées & 1’électroperméabilisation cellu-
laire. L’électrochimiothérapie constitue, & ce titre, une application thérapeutique majeure. Elle
consiste & induire une perméabilisation membranaire controlée et réversible afin de faire pénétrer
au sein du milieu intracellulaire un médicament anti-tumoral (comme la bléomycine) [56, 57].
La perméabilisation autorise alors le passage de molécules non perméantes habituellement. Cette
propriété est également utilisée pour introduire des génes au sein du contenu intracellulaire
(comme des génes suppresseurs de tumeurs par exemple) : il s’agit de I'électrotransfert de génes
qui constitue une nouvelle approche dans la thérapie génique. En outre, le caractére possible-
ment irréversible de I’électroperméabilisation a fait émerger de nouvelles techniques d’ablation
tumorale [58, 59| : 'application d’impulsions électriques de forte amplitude peut entrainer une
rupture irréversible de la membrane ou des dysfonctionnements métaboliques conduisant & la
mort cellulaire. Par ailleurs, d’autres applications ont pu voir le jour comme la décontamination
bactérienne [60] ou encore la mise en place de processus d’extraction et de stérilisation dans le

domaine de I’agroalimentaire [61].

1.1.2.2 Natures des signaux a mesurer

Il a été fait mention précédemment de I'importance des paramétres caractéristiques des im-
pulsions auxquelles sont soumises les cellules lors des processus d’électroperméabilisation. Ce
paragraphe a pour vocation de définir et de quantifier ces paramétres d’intérét afin de mieux cer-
ner la nature précise des impulsions que la sonde électro-optique sera amenée a mesurer. Ainsi la
durée, la nature ou encore I'amplitude des impulsions utilisées dans les protocoles expérimentaux
conditionnent les performances attendues de la sonde en termes de sensibilité, de dynamique ou
encore de bande passante.

De maniére générale, une impulsion peut se définir & 'aide des paramétres suivants :

— sa durée calculée comme l'extension temporelle de 'impulsion a 50 % de son amplitude

maximale

— son amplitude

— ses temps de montée et de descente définis respectivement comme les temps nécessaires

pour que 'amplitude passe de 10 &4 90 % (et de 90 a 10 %) de sa valeur maximale

— sa forme temporelle (gaussienne, rectangulaire, monopolaire ou bipolaire, ...)

Chacune de ses caractéristiques joue un role dans le processus intéractionel entre la cellule et
le champ électrique. A ce titre, la forme temporelle de 'impulsion a un impact notable sur la
réponse du milieu exposé. Ainsi, dans le cadre des travaux présentés dans ce manuscrit, nous
avons utilisé deux types d’impulsions monopolaires : gaussienne et rectangulaire. Comme le
montre la figure 1.2, chacune d’elle présente un spectre fréquentiel spécifique, correspondant
4 une ditrisbution fréquentielle de 1’énergie qui lui est propre. Il est également important de
prendre en compte les propriétés diélectriques du milieu exposé, & savoir la permittivité diélec-

trique et la conductivité électrique. Ces deux grandeurs, permettant de caractériser le champ
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électrique produit au sein du milieu exposé, varient en fonction de la fréquence. La définitions
de ces propriété et leur dépendance fréquentielle seront abordées au cours de la partie suivante.
Il est néanmoins aisé, a ce stade, d’envisager que la réponse du milieu dépend conjointement

de la forme temporelle de I'impulsion ainsi que de ses propriétés diélectriques. D’autre part,
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TABLE 1.2 — Représentation graphique de trois différentes formes temporelles d’impulsions électriques employées
en électroperméabilisation (a) rectangulaire, ¢) gaussienne, e) bipolaire et leur spectre fréquentiel respectif b), d),

f).

I’amplitude et la durée de I'impulsion sont également des données importantes, dans la mesure
ou elles permettent, de fagon coordonnée, d’atteindre le seuil de perméabilisation membranaire
et de controler 'ouverture et la dimension des pores. Chaque couple de valeurs prises par ces
deux grandeurs définissent ainsi un niveau d’énergie apportée au milieu. En outre, La durée de
I'impulsion est & comparer a la constante de temps de charge de la membrane cellulaire. En effet,
dans le cas d’impulsions courtes (typiquement quelques dizaines de nanosecondes), la membrane

n’a plus le temps de se charger (la migration des charges aux interfaces n’est plus efficiente) et
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le processus d’électroperméabilisation ne se produit pas. L’impulsion franchit alors la membrane
cytoplasmique et le processus de perméabilisation s’effectue sur les structures intracellulaires de
plus petites dimensions (les organelles ou le noyau par exemple). L’utilisation de ces impulsions
plus courtes, également appelées nanopulses, est récente. Elle ouvre la voie & de nouvelles ap-
plications, principalement médicales, comme I’électromanipulation d’éléments intracellulaire ou

encore 'avénement de nouveaux protocoles de traitements anti-tumoraux.

1.2 Interactions ondes électromagnétiques/vivant : influence des

propriétés diélectriques des milieux biologiques

1.2.1 Conductivité électrique et permittivité diélectrique des milieux biolo-
giques

Pour connaitre avec précision les champs produits par une source électromagnétique dans les
milieux biologiques, il est fondamental de connaitre les caractéristiques électriques (permittivité
relative €, et conductivité totale o) de ces milieux. Les milieux biologiques possédent a la fois
des charges libres et des charges liées qui, sous l'effet d’'un champ électrique appliqué, sont &
I'origine de courants de conduction et de polarisation. Le comportement électromagnétique de
ces milieux est mixte : amagnétique, conducteur ionique et diélectrique & pertes.

Le corps humain est globalement considéré comme amagnétique en ce qui concerne 1’étude
des champs électromagnétiques induits : la perméabilité magnétique des milieux biologiques est
donc assimilée a celle du vide pg. Dans les tissus biologiques, les charges libres susceptibles de
créer un courant de conduction sont de nature ionique. Ces ions sont plus ou moins libres de se
déplacer sous l'effet d’un champ électrique appliqué et sont soumis & des forces de frottements et
des contraintes dues & la structure du milieu. Leur mobilité est fonction de la fréquence du champ
électrique appliqué. La présence de molécules polaires de taille différentes, soumises également
& des forces de frottement, confére aux milieux biologiques un comportement de diélectrique &
pertes.

Tentons & présent de formaliser ce comportement protéiforme sur la base conjointe des ca-
ractéristiques générales des milieux diélectriques a perte et des milieux conducteurs. Ce com-
portement mixte est I'apanage de nombreux matériaux, au rang desquels se situent les milieux
biologiques. A ce titre, ’exemple d’une solution ionique composée d’eau et de chlorure de sodium
(solution que nous avons d’ailleurs employée pour réaliser nos études dosimétriques) est édifiant :
elle présente d’une part une conductivité ionique liée & la présence d’ions libres de se déplacer
sous l'effet d’'un champ électrique appliqué et d’autre part, elle est le siége de mécanismes de
polarisation du fait de la nature polaire des molécules d’eau pouvant s’orienter en présence d’un
champ. Avec les variations du champ électrique, des phénomeénes de relaxation conduisent & des
pertes diélectriques du milieu biologique. Dans le formalisme qui suit, les quantités scalaires sont
soulignées lorsqu’elles représentent des grandeurs complexes. La densité de courant globale 7,

dans de tels matériaux peut s’écrire comme la somme de deux contributions :
- =
T =T+ (1.7)
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ol jc) est le courant de conduction di aux déplacements des charges libres et J_Zl le courant de
déplacement di & l'oscillation des dipoles. Le courant de conduction jz traduit Paptitude du
matériau & conduire 1’électricité en réponse & un champ électrique appliqué. Il est régi par la loi
d’Ohm :

Jo=0E (1.8)

Dans un diélectrique, les charges ne sont pas libres de se déplacer mais I'application d’un champ
électrique peut leur permettre un déplacement local. Si le champ appliqué est alternatif, les
dipdles se mettent & osciller, engendrant un courant électrique local. Le courant de déplacement
ﬁ
Jg est donc la résultante du déplacement alternatif des charges liées. Il s’exprime comme suit :
— 63
Jqg = T ij = ng(w)eoﬁ (1.9)
avec B le déplacement électrique relié au champ électrique E (dans un milieu diélectrique a

pertes) par la relation :

D = e(w)e E (1.10)

ou e(w) est la permittivité relative complexe du matériau a la pulsation w : e(w) = ¢ — j€e”. La
partie réelle € correspond a la permittivité réelle du matériau (aptitude du matériau a se polariser
sous application d’un champ). La partie imaginaire €”, appelée facteur de pertes, traduit les
pertes énergétiques liées aux différents mécanismes de relaxation (tous caractérisés par un temps

de relaxation propre). L’expression de la densité de courant globale 7 devient alors :
T =oE —i—jweog(w)ﬁ = g(w)f (1.11)

ou o(w) est la conductivité complexe pour un milieu mixte. En explicitant la permittivité com-

plexe, la conductivité complexe peut se reformuler ainsi :
o(w) = o+ og(w) + jwege’ (w) = o’ — jo” (1.12)

Cette expression fait apparaitre la partie réelle de la permittivité complexe comme ’ensemble
des pertes dans le matériau : pertes ohmiques par le paramétre o et pertes diélectriques par le
paramétre og4 (04 = wepe”). La partie imaginaire représente le courant de déplacement dans le
milieu lié & la polarisabilité du matériau. Permittivité et conductivité complexes étant interdé-
pendantes, l'expression générale de la permittivité complexe geff(w) pour un matériau mixte
conducteur-diélectrique a pertes peut s’écrire :
€op(w) =€ — j(—— + ") (1.13)
- WeQ
1.2.2 Phénoménes de relaxations diélectriques : les différents modéles asso-
ciés
Les mécanismes de polarisation résultant de 'application d’'un champ électrique au sein d’un

milieu ont des origines diverses. Ils n’ont également pas les mémes temps caractéristiques (cer-

tains sont quasiment instantanés tandis que d’autres s’établissent sur des temps plus longs). Dans
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les diélectriques, ’évolution de la permittivité en fonction de la fréquence du champ électrique
appliqué se traduit par des phénomeénes de relaxation. Chaque mécanisme de polarisation se ma-
nifeste sur une portion particuliére du spectre. Ainsi, plus la fréquence augmente, plus le nombre
de mécanismes entrant en jeu dans la polarisation du milieu diminue. De nombreux modéles
ont été développés afin de prédire le comportement fréquentiel de la permittivité diélectrique
et de la conductivité électrique des tissus biologiques. Ces derniers permettent de visualiser les

phénoménes de relaxation sur 'ensemble de la bande fréquentielle choisie.

1.2.2.1 Le formalisme de Debye

Ce formalisme a été congu pour décrire les phénomeénes de relaxation dipolaire (liés a I'orien-
tation des molécules polaires) dans les matériaux. Il permet néanmoins d’appréhender de fagon
simple les divers phénomeénes de relaxation diélectrique dans les matériaux [62], notamment dans
les milieux biologiques. Plus concrétement, suite a ’application d’une marche de Heaviside de

champ électrique sur le matériau, la polarisation de ce dernier s’établit selon la relation :
P(t) = Py + (Ps — Pxo)(1 —exp (—t/7)) (1.14)

ol 7 est la constante de temps de relaxation, Py, la polarisation instantanée (traduction des méca-
nismes de polarisation agissant trés rapidement & ’apparition du champ électrique : polarisation
des nuages électronique par exemple) et Pg la polarisation statique (nouvelle polarisation totale
établie a ’équilibre). La réponse en fréquence du milieu s’obtient par transformée de Laplace de

I’expression précédente. Il vient alors :

(PS - POO)
P =P —_— 1.15
Par suite, il est possible d’exprimer la permittivité :
(€5 — €x)
= —_ 1.16
E(w) €co 1+ jwr ( )

ou 7 est la constante de temps de relaxation associée a w., la fréquence caractéristique de
relaxation. eg est la permittivité statique (permittivité pour w « w,) et €5, la permittivité atteinte
pour w » w.. L’équation de Debye traduit le phénomeéne de relaxation dans un diélectrique pur.

Or, il peut exister un courant de conduction dans le matériau.

Pour rendre compte du comportement mixte des milieux biologiques (évoqué dans le para-
graphe précédent), la précédente équation se modifie alors, intégrant ainsi la contribution de la

conductivité statique og :
(GS - Eoo) .08
— A 1.17
e(w) = €oo + 1+ jwt ]weo ( )

En séparant partie réelle et partie imaginaire, nous obtenons les expressions respectives de la

permittivité réelle ¢ et du facteur de pertes €” :

€S — €xo

Tr e (1.18)

€ (w) = €xo +
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FIGURE 1.9 — Représentation de Debye : comportement de la permittivité (partie réelle et imaginaire) et de la
conductivité électrique d’un milieu biologique illustrant un phénomeéne de relaxation.

" wT s
= — —_—+ — 1.19
€' (w) = (es 600)1 T (wr)? " we ( )
Quant & la conductivité électrique totale o, elle s’écrit :
2
B n o (es — €x0)EQW T
0 = wepe =05+ TF (wr)? (1.20)

La formule 1.20 illustre bien la relation de dépendance entre permittivité et conductivité. Dans
le cas de figure d’une relaxation diélectrique, le modéle de Debye met ainsi en évidence qu’a
une chute la permittivité réelle € est associée une augmentation de la conductivité o (cf figure
1.9). Dans les milieux biologiques, plusieurs types de molécules polaires et de processus d’interac-
tion peuvent coexister, induisant plusieurs phénoménes de relaxation différents, associés chacun
A un temps caractéristique. Pour prendre en compte ces différents phénoménes de relaxation,

I’équation de Debye peut se mettre sous la forme :

) e e (1.21)

Comme le montre la figure 1.10, chaque relaxation est ici caractérisée par sa chute de per-
mittivité (Ae;) et sa constante de temps de relaxation (7;).
En pratique, I’approche de Debye, basée sur 'utilisation d’une seule constante de temps par
phénoméne de relaxation, est souvent insuffisante pour décrire fidélement les répercutions engen-
drées sur I’évolution fréquentielle de la permittivité diélectrique et de la conductivité électrique
des matériaux (notamment les milieux biologiques). En effet, ces phénomeénes semblent se carac-
tériser par des dispersions s’étendant sur une plus large gamme de fréquence. Plusieurs modéles
empiriques ont d’ailleurs été proposés pour décrire cette distribution des constantes de temps de

relaxation.
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FIGURE 1.10 — Représentation de Debye : comportement de la permittivité (partie réelle et imaginaire) et de
la conductivité électrique d’un milieu biologique illustrant deux phénoménes de relaxation.

1.2.2.2 Le modéle de Cole-Cole

Un des modéles les plus utilisés fut développé par les fréres Cole [63, 64|. La permittivité
complexe exprimée dans 1’équation de Cole-cole, est une version modifiée de I’équation de Debye

par 'ajout du paramétre de distribution « :

€S — €xo .08
(W) =€+ —7——F7"— —j— 1.22
avec O0<a<1. Les parties réelle et imaginaire de la permittivité diélectrique sont extraites de la

relation 1.22 :
(€5 — €00)[1 — (wr)} =% sin(am/2)]

1+ (wr)2(-9) 4+ 2(wr)l-2sin(an/2)

€(w) = €00 + (1.23)

¢ (w) = (€5 — €00)(wT)1 =% cos(am/2)
1+ (wr)2(-9) 4+ 2(wr)l-2sin(an/2)

(1.24)

La fonction de distribution des temps de relaxation associée au modéle de Cole-Cole s’écrit :

sin(am)

1
p(t/7) = 27 cosh[(1 — a)ln(t/7)] — cos(am) (1.25)

Le paramétre « caractérise la largeur de la distribution des temps de relaxation autour de la valeur
centrale 7. Pour a=0, nous retrouvons ’expression de Debye correspondant a une constante de
temps unique. Lorsque o augmente, la distribution des temps de relaxation s’élargit entrainant
un élargissement de la dispersion dans le domaine fréquentiel.

A Tinstar de la relation 1.21, 'expression de Cole-Cole peut décrire plusieurs phénoménes de

relaxation. Elle s’écrit alors pour n régions de dispersions :

n
Ag; o
€(w) = oo + ; 1+ (jwr)(=d) " Jweg

(1.26)

ou Ag;, 74, ; sont respectivement la variation de permittivité, la constante de temps et le para-

métre de Cole-Cole pour la relaxation .
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FIGURE 1.11 — Représentation de Cole-Cole : comportement de la permittivité (parties réelle et imaginaire)
pour différentes valeurs de «, correspondant & des largeurs de la distribution des temps de relaxation différentes.

Dans les études de spectroscopie diélectrique au sein des milieux biologiques, un modéle de
Cole-Cole établi sur 4 régions de dispersion est trés souvent utilisé et permet une meilleure repré-
sentation des valeurs mesurées. Ces 4 phénoménes de dispersion seront explicités ultérieurement :
ils sont spécifiques aux milieux biologiques et se traduisent par des chutes de la partie réelle de
la permittivité.

En 1951, Cole et Davidson [65] ont proposé une autre variante de I’équation de Debye ou

I’ensemble du dénominateur est soumis & I'exposant 3 :

€S — €xo .08
— _ 52 1.27
e(w) = €0+ (1 + jwr)P ]weo (127)
avec 0<f<1. La fonction de distribution des temps de relaxation du modéle de Cole-Davidson
s’écrit :
1.t 5.
p(t/7) = —(=—)"sin(fm) (1.28)
T T—1
Lorsque =1, nous retrouvons comme précédemment ’expression de Debye.
En 1966, Havriliak et Negami [66] ont proposé une expression combinant les contributions de

Cole-Cole et de Cole-Davidson :

€S — €xo .08
= —j— 1.29

e(w) =€+ (1 + (juwr(1-)))s J weq (1.29)
La fonction de distribution des temps de relaxation correspondant au modéle d’Havriliak-Negami

s’écrit : (t/T)ﬁ(lfa) sin(30)
(t/7)20-2) +2(t /7)1~ (cos(m (1 — o)) + 1)(F/2)

avec 0 = arctan [(sin(1 — a)m)/((t/7) + cos(1 — a)m)]. Tous ces modéles sont empiriques et per-

plt/) = (1.30)

mettent d’ajuster les résultats expérimentaux issus des mesures de spectroscopie d’impédance
réalisées dans les milieux biologiques. Ils ont pour vocation de transcrire au mieux le comporte-

ment fréquentiel de la permittivité diélectrique et de la conductivité électrique.
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1.2.3 Spectre diélectrique : tendance générale et valeurs disponibles dans la
littérature

1.2.3.1 Les principaux constituants d’influence des milieux biologiques

Les tissus biologiques sont des milieux hétérogénes contenant de I’eau, des molécules orga-
niques dissoutes, des ions et des constituants insolubles. Tous ces composants sont structurés a
différentes échelles (cellulaire et sub-cellulaire). Les espéces ioniques sont des contributeurs pré-
pondérants dans la définition des propriétés électriques des tissus. Les mouvements des charges
ioniques créent des courants de conduction et sont également & 1’origine de mécanismes de polari-
sation (via des phénomeénes d’accumulation de charges aux interfaces des structures concernées).
Dans cette partie, nous établirons une liste des principaux constituants qui influencent les pro-

priétés électriques des milieux biologiques.

L’eau

Une grande partie des propriétés physiques de I'eau sont dues & son asymeétrie moléculaire, sa
nature polaire et sa capacité a se lier & ’hydrogéne. Les propriétés diélectriques de ’eau ont été
trés largement étudiées et sont trés présentes dans la littérature [67, 68, 69]. Jusqu’a 100 GHz,
ses propriétés électriques répondent de maniére quasi-parfaite au modéle de Debye avec des pa-
rameétres bien définis (e; = 80, 7 >~ 9,4 ps, € = 5 & 20°C). D’autres modéles ont été proposés
pour coller plus précisément aux valeurs (modéle de Cole-Cole, modeéle de Debye & deux zones de
dispersions). Dans les milieux biologiques, 1’eau joue le role de solvant pour d’autres constituants
(protéines, sels, acides nucléiques et molécules de petite taille) : c’est pourquoi il est important

de connaitre les effets des espéces dissoutes sur sa réponse diélectrique.

Les protéines et autres macromolécules

Les protéines sont décrites comme des bio-polymeéres, chaque molécule étant une séquence d’acides
aminés assemblés en une structuration tridimensionnelle spécifique et fonctionnelle. Des groupes
hydrophiles & leur surface leur permettent de se lier aux molécules d’eau environnantes. Dans un
milieu aqueux, beaucoup de macromolécules biologiques (dont les protéines) agissent comme des
molécules polaires avec des moments dipolaires induits ou permanents. La spectroscopie diélec-
trique a permis d’étudier les propriétés diélectriques de ces molécules [70] : typiquement, la région
de dispersion d’une protéine se situe aux alentours du MHz, ce qui correspond & une constante
de temps de 'ordre de la microseconde. Une solution aqueuse de protéines présente, quant elle,

deux régions de dispersion correspondant aux polarisations des protéines et des molécules d’eau.

Les électrolytes

Les électrolytes sont des substances conductrices qui contiennent des ions mobiles. Ces substances

jouent un réle capital dans les milieux biologiques. De nombreux processus vitaux dépendent de

I’équilibre subtil des concentrations en électrolytes des milieux intra et extra-cellulaires. La mem-

brane cellulaire constitue une barriére presque infranchissable pour les espéces ioniques présentes

de part et d’autre. Les électrolytes ont deux effets notables en terme de propriétés diélectriques :
— un premier effet direct concerne la production d’'un courant de conduction et de pertes

d’énergie d’origine ohmique dans le milieu. Cette partie de la puissance dissipée par effet
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Joule est indépendante de la fréquence : elle est liée a la conductivité statique qui dépend
de la concentration et de la mobilité ionique.

— un second effet indirect concerne la contribution des charges ioniques & la polarisation
du milieu biologique. Un premier mécanisme de polarisation (relaxation interfaciale de
Maxwell-Wagner) est provoqué par les accumulations de charges aux interfaces des struc-
tures qui sont imperméables aux ions (comme la membrane cellulaire). Par ailleurs, un
autre mécanisme de polarisation est dii & la diffusion des ions du milieu extra-cellulaire au

niveau de la surfaces chargée des cellules (relaxation des contre-ions).

1.2.3.2 Spectre diélectrique caractéristique des milieux biologiques

Bien que chaque tissu posséde ses spécificités propres, il est possible de dégager une tendance
générale du comportement diélectrique d’un milieu biologique. A basse fréquence, la conductivité
statique (de nature ionique) ne dépend principalement que du milieu extra-cellulaire (les cellules
sont considérées isolantes). Elle augmente ensuite de fagon significative aux fréquences micro-
ondes du fait de la relaxation diélectrique de ’eau. La permittivité est quant a elle trés élevée
aux basses fréquences et lorsque la fréquence augmente, quatre régions principales de dispersion
vont concourir a la faire progressivement chuter. Ces dispersions sont appelées respectivement

a, B, §, 7 selon la terminologie employée par Schwan [71].
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FIGURE 1.12 — Spectre dié¢lectrique d’un milieu biologique, tendances générales [71].

La dispersion «

Elle est observable a basse fréquence (f < 1 kHz) et se traduit par une chute importante
de la permittivité. Elle fut découverte par Schwan en 1948 [72]. Plusieurs mécanismes sont a
I'origine de cette dispersion, le plus évoqué étant celui de la diffusion des contre-ions dans les
doubles couches adjacentes aux surfaces chargées des cellules. Ce phénoméne de relaxation des

contres-ions est décrit par la thorie de Schwartz [73].

La dispersion 3
La dispersion J intervient dans une gamme fréquentielle intermédiaire (de 100 kHz a 20 MHz)

et fut analysée pour la premiére fois par H. Fricke et K.S Cole |74]. Elle est principalement due
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a la relaxation interfaciale associée a leffet capacitif des membranes plasmiques. Lorsque la
fréquence augmente, la conductivité augmente de concert et devient représentative a la fois des
milieux intra et extra-cellulaire. La polarisation membranaire n’a pas le temps de s’établir, ce qui
occasionne une chute de permittivité. Ces phénoménes sont expliqués par la théorie des mélanges
de Maxwell-Wagner. D’autres dispersions plus faibles peuvent se superposer a la dispersion 3 :
ce sont des phénomeénes liés & des effets de type Maxwell-Wagner a I’échelle des organelles dans

les cellules ol a la relaxation dipolaire des protéines.

la dispersion vy

La dispersion « traduit la relaxation dipolaire des molécules d’eau. Elle apparait a des fré-
quences proches de 20 GHz et engendre une chute de permittivité associée & une augmentation
conséquente de la conductivité. Les membranes sont alors électriquement transparentes et le
milieu adopte un comportement électrolytique. Cette dispersion peut facilement étre modélisée
a l'aide de la relation 1.22, de Cole-Cole. la conductivité est ici de nature ionique et résulte

également des mécanismes de polarisation ayant lieu & basse fréquence.

La dispersion §

Il existe dans les milieux biologiques une autre dispersion (invisible dans ’eau pure), nommée
4, qui intervient sur une plage fréquentielle comprise entre 100 MHz et 3 GHz. Elle est de plus
faible amplitude que ses voisines et concerne notamment la relaxation des molécules d’eau liées

a des protéines.

1.2.3.3 Valeurs disponibles dans la littérature

Depuis 1950, de nombreuses mesures de caractérisation diélectrique des milieux biologiques
ont été réalisées. C. et S. Gabriel ont répertorié une grande partie des valeurs de conductivité et
de permittivité des milieux biologiques publiées avant 1996 |76, 77]. D’éminents contributeurs, au
rang desquels Foster et Schwan [53], Stuchly et al. |78], Pethig [79], ont précédemment participé
a la compréhension du comportement diélectrique des milieux biologiques. Des travaux plus
récents fournissent également des valeurs : V. Raicu a mesuré des valeurs de permittivité et de
conductivité du foie [80] et de la peau [81] entre 1 kHz et 100 MHz ; d’autres études récentes (Bao
et al. [82], Schmid et al. [83, 84]), aux fréquences micro-ondes, ont permis d’obtenir de nouvelles
valeurs de permittivité pour la matiére grise; Alabaster fournit des valeurs de la permittivité
complexe de la peau humide et séche autour de 60 GHz [85]... A titre d’exemple, les courbes 1.13
permettent de visualiser le spectre de la permittivité diélectrique et de la conductivité électrique
de quelques milieux biologiques (sang, cornée, muscle et nerf) de 10 Hz a4 100 GHz. Ces résultats
ne constituent qu’un faible échantillon de I’ensemble des mesures effectuées par C. Gabriel [75].
En effet, les valeurs répertoriées et mesurées par Gabriel demeurent, aujourd’hui encore, une
base de données de référence. Gabriel a réalisé des mesures sur plus de 30 tissus différents,
caractérisant ainsi leurs propriétés électriques sur une gamme de fréquences comprise entre 10
Hz et 20 GHz a l'aide d’une sonde coaxiale [86].

La courbe 1.14 présente la partie réelle de la permittivité pour les quatre mémes tissus

que précédemment sur un domaine fréquentiel correspondant correspondant aux applications
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FIGURE 1.13 — Permittivité relative et conductivité électrique de différents tissus sur la plage de fréquence 10
Hz - 100 GHz. Ces courbes sont réalisées a partir du modéle de Cole-Cole qui a servi d’ajustement théorique aux
mesures réalisées par Gabriel [75].

visées dans le cadre de cette thése (100 MHz - 10 GHz). Les valeurs des permittivités des tissus
s’étendent globalement sur une plage de 30 & 100 sur cette bande de fréquence. Cette information
est trés importante dans la mesure oul elle constitue un critére de sélection décisif dans le choix
d’un cristal électro-optique (problématique d’harmonisation de la permittivité du cristal avec
celle du milieu biologique étudié¢). Ces considérations seront abordées ultérieurement.

La conductivité électrique et la permittivité diélectrique des milieux biologiques ne dépendent
pas uniquement de la fréquence. De nombreux paramétres physiques ou physiologiques peuvent

en effet influencer leur évolution :

— le taux d’hydratation et d’irrigation
— la température |87, 88|

— Détat physiologique [89]

Iage du sujet [90, 91|
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FIGURE 1.14 — Permittivité relative et conductivité électrique de différents tissus sur la plage de fréquence 100
MHz - 10 GHz [75].

En conclusion, la connaissance des propriétés diélectriques des milieux biologiques est un pré-
requis essentiel & I’élaboration d’une sonde dédiée & la mesure du champ électrique in situ. En
effet, le cristal électro-optique, constituant ’élément transducteur de ces sondes, est un matériau
possédant ses propres caractéristiques diélectriques. Ces derniéres peuvent perturber le champ
électrique au sein de la solution lorsque le cristal est immergé. C’est pourquoi il est nécessaire
d’apporter un soin tout particulier au choix d’un cristal électro-optique adapté aux contraintes

de la mesure en milieu biologique. Cette étape clé constitue le fil conducteur du chapitre 3.
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1.3 Etat de I’art de I’instrumentation dédiée au bioélectromagné-

tisme

La dosimétrie permet la quantification des puissances absorbées par les tissus soumis & des
rayonnements radiofréquences. La distribution du Débit d’ Absorption Spécifique est relativement
difficile & caractériser dans la mesure ou elle dépend de nombreux paramétres : la fréquence,
I’amplitude, la polarisation du champ électrique et sa distribution spatiale, la nature des tissus
exposés et leurs propriétés électriques, la position du sujet exposé ... Les progrés effectués dans
la dosimétrie numérique sont considérables mais ne modifient en rien la nécessité d’un protocole
expérimental : une bonne correspondance entre les deux approches, avec une incertitude relati-
vement basse, est inhérente a la validité d’une étude dosimétrique. Les dix derniéres années ont
vu une évolution rapide de 'instrumentation dédiée a la dosimétrie expérimentale. Cette partie
a pour objectif de dresser un état de I'art des différentes technologies associées & la mesure du
DAS (via des capteurs de champ électrique ou de température). Il est important de préciser qu’il
n’existe pas, & ’heure actuelle, de technologie adaptée a la mesure du champ électrique in situ
dans le cadre des expérimentations en électroporation cellulaire. La métrologie associée a ce type
de mesure ne permet de discriminer les signaux temporels qu’en amont (impulsion incidente) et
en aval (impulsion transmise) du dispositif d’exposition. Au regard des faibles dimensions de ces
dispositifs et des valeurs trés élevées des tensions utilisées (plusieurs kV sur quelques mm), les
capteurs traditionnels (et notamment les antennes) sont a la fois trop volumineux et extrémement

perturbatifs vis-a-vis du champ électrique a mesurer.

1.3.1 Les sondes pour la mesure du champ électrique

L’évaluation du DAS peut s’effectuer via la mesure du champ électrique dans les tissus ex-
posés & un rayonnement radiofréquence. Les sondes de champ électrique prévues & cet effet se
décomposent principalement en deux grandes familles : les antennes dipdles actives et les sondes
basées sur l'effet électro-optique. Au cours de cette partie, nous ferons la lumiére sur ces deux

types de capteurs dédiés a la mesure du champ électrique en milieu biologique.

1.3.1.1 Préambule : les grandeurs d’intérét associées a la mesure du champ élec-

trique

Il est utile, a ce stade, d’offrir au lecteur une définition mathématique plus rigoureuse des gran-
deurs caractéristiques associées a la métrologie dans le domaine de la caractérisation du champ
électrique. Ainsi, tout systéme de mesure de signaux électriques se compose d'un transducteur
qui permet de convertir le champ électrique associé & une onde électromagnétique en une gran-
deur électrique directement utilisable : une tension ou un courant électrique. Cette transduction
est généralement le résultat d’'une cascade de conversions de grandeurs physiques intermédiaires
et la fonction de transfert qui lui est associée est qualifiée de réponse (en champ électrique) du
transducteur : ®(F). Cette réponse se décline indifferemment dans le domaine temporel (réponse
impulsionnelle du systéme : R(E,t)) et dans le domaine fréquentiel (R(E, f) = TF(R(E,t))).
Concrétement, la détermination précise de R(E) est trés problématique. Dés lors, la connaissance

d’un transducteur passe par la mesure de quelques caractéristiques pertinentes de cette réponse :
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— la bande passante Af_s;p (exprimée en Hz), définie par les fréquences de coupure basse
fmin et haute frq. & -3 dB de la réponse fréquentielle R(E, f) :

Af—?)clB = fma:r - fmln (131)

— larésolution temporelle t,,,;, (exprimée en s), liée au temps de réponse du transducteur. Elle
s’exprime comme ’écart type de la réponse temporelle impulsionnelle du transducteur (en

énergie) et peut également s’obtenir par transformée de Fourier de la réponse fréquentielle :

+00 +oo
[ R(E, )% x (t —1)2dt [ R(E,t)? x t dt
tmin = | — = avec : t= _Oo+oo (1.32)
[ R(E,t)%dt | R(E,t)%dt

— la sensibilité, définie comme le champ électrique minimum mesurable E,,;, (exprimé en
V.m~ ! Hz"V 2) possédant la méme amplitude efficace que le bruit intégré sur la bande

d’analyse du systéme de mesure (a la fréquence ou R(E, f) est maximale) :

‘/eff(Emzn) = U(‘/;ff(Emzn)) (133)

— le champ maximal mesurable E,,q; (exprimé en V.m~!), défini comme la valeur du champ
électrique entrainant une compression de 1 dB de la réponse du transducteur (a la fréquence
ou R(E, f) est maximale) :

Emaa: av’eff

= 104/% (1.34)
‘/eff(EmaJ:) oF E

=0

— la dynamique Dyn, définie comme le rapport entre F,,q.. €t Epn :

E,
Dyn = 20log;, Emax (1.35)

mwn

— la sélectivité S B liée & la dépendance de la réponse du transducteur avec l'orientation du
champ électrique. Plus concrétement, elle permet, lors de la mesure d’une composante spé-
cifique du champ électrique, de quantifier 'aptitude du capteur & exclure les composantes
transverses. Une grande sélectivité est garante de la qualité du caractére vectoriel de la

mesure du champ électrique. Elle s’exprime en dB et s’écrit ainsi :

RED,), (1.36)
RE,) '

Sp, = 20logo(min|

— la résolution spatiale Zyin, Ymin, Zmin, définie par I'écart-type de la réponse spatiale du
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transducteur (en énergie). Elle est liée aux dimensions du capteur et s’exprime en m :

—+00
| R(Acsp,2)? x (¢ — 2)2da
Tomin = | (1.37)
f %(Aeff,.%')Qd.%'

— la perturbation induite par le capteur sur le champ électrique & mesurer.

1.3.1.2 Les sondes de champ électrique constituées d’antennes dipoles actives

Les sondes de mesures les plus répandues pour la mesure du champ électrique en milieu
biologique son basées sur l'utilisation d’antennes dipoles actives. Ces derniéres se composent de
cing éléments majeurs :

— une antenne dipole

— un détecteur non linéaire (diode Schottky ou thermocouple dont le principe de fonctionne-

ment est explicité plus loin)

— un éventuel réseau de filtrage

— une ligne de transmission basse fréquence hautement résistive

— l'instrumentation lié au traitement du signal recueilli
La figure 1.15 représente le schéma simplifié d’un transducteur actif ainsi que les circuits équi-

valents.

>
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/
T

: 2r's
Rv ; .
\—@ \]
CSIZ
Ly 23
N — _‘_ m"d
Py
o
antenne ligne de diode ligne de
transmission R transmission

thermocouple
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FIGURE 1.15 — a) Schéma de principe basique d’une antenne dipolaire active. b) Circuits équivalents corres-
pondant respectivement a 'utilisation d’une diode et d’un thermocouple [92].
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La théorie régissant le principe de fonctionnement de ces sondes a été détaillée par Bassen
et Smith (92]. Ce type de transducteur est donc basé sur l'utilisation conjointe, au sein du
méme dispositif, d’'une antenne dipolaire et d’un élément redresseur. Ainsi, ’antenne dipolaire
convertit le champ électrique en une tension alternative appliquée aux bornes du détecteur non
linéaire (diode ou thermocouple). Ce dernier délivre un signal redressé dont 'amplitude évolue
de maniére quadratique avec I'amplitude du champ électrique & mesurer. Notons dés lors que
le contenu spectral associé au signal est définitivement perdu. Ce signal est ensuite filtré puis
acheminé & l'instrumentation a ’aide d’un ligne de transmission & haute impédance. L’association
d’une antenne et d’un élément redresseur présente I’avantage de permettre un premier traitement
du signal au plus prés du capteur (ici 'antenne dipolaire), conférant au systéme de mesure une
bande passante beaucoup plus large que dans le cas des systémes passifs. Cela permet également
d’éliminer les problémes inhérents a 1'utilisation des guides d’onde hyperfréquence : perturbations
induites sur le champ électrique & mesurer, pertes, problémes d’adaptation d’impédance. Ces
guides sont ici remplacés par des lignes de transmission basse fréquence hautement résistives,
n’engendrant que peu de perturbations. Dans le cas d’'un transducteur utilisant une diode, la
tension V; délivrée par cette derniére est proportionnelle & la puissance moyenne P, qu’elle
recoit :

Vi =valu (1.38)

ou 4 est le coefficient de proportionnalité relatif a D’efficacité de la diode. Il est néanmoins im-
portant de préciser que la réponse de la diode devient linéaire dans le cas de signaux de fortes
amplitudes. La tension redressée est alors proportionnelle a 'amplitude du champ électrique a
mesurer. Ce changement de régime de la diode entre petits et forts signaux limite donc directe-
ment la dynamique de mesure du capteur. En ce qui concerne le thermocouple, il est constitué
d’une jonction chaude de résistance R; et d’une jonction froide (a température 7). Le courant
électrique radiofréquence dissipe dans la résistance R; une puissance P; , ayant pour conséquence
d’augmenter la température T, de la jonction chaude et de produire ainsi une tension thermo-
électrique V; :

Vi = oo — Ti) = Py (1.39)

Notons qu’il est également possible de réunir les fonctions d’antenne et de détection en réalisant
un thermocouple dont les éléments de la couche assurent des fonctions d’antennes. Ainsi, la
réponse en tension d’un transducteur actif V,,, est proportionnelle au carré de I'amplitude du

champ électrique a mesurer :

Vil = C|[E (0, )2 (1.40)

ou C' est un parameétre qui dépend des caractéristiques du montage et du type de détecteur utilisé
(diode ou thermocouple).

Les dispositifs élémentaires, présentés jusqu’a maintenant, ne permettent d’extraire qu’une
seule composante du champ électrique. Afin de répondre aux exigences d’isotropie liées & la me-
sure du champ électrique, la conception de ces sondes inclut en réalité trois sondes élémentaires,
composées chacune d’un dipole et de son élément de détection. Leur disposition tridimension-

nelle doit permettre de recréer une base orthogonale dans laquelle chaque composante du champ
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électrique sera détectée (par projection du vecteur E dans cette base) :

> WVl = € I B0, w)|2 = CIE©,w)|? (1.41)

Il existe plusieurs configurations spatiales qui permettent d’obtenir un capteur dédié a la mesure
des trois composantes du champ électrique : "I — beam", "A — beam", "X — Y — Z — beam"
(figure 1.16)

"Triangle

/. ‘ |

FIGURE 1.16 — Exemples de configurations spatiales des dipéles permettant une mesure isotropique du champ
électrique.

Le principe de la mesure est valide si le champ électrique radiofréquence ne varie pas sur l’es-
pace occupé par le capteur. Il est donc essentiel que les dipoles utilisés soient trés petits devant la
longueur d’onde. De maniére générale, lorsque la taille du dipdle diminue, la résolution spatiale
s’améliore et la sensibilité se dégrade. Cette considération dimensionnelle est d’autant plus im-
portante dans le cas des études dosimétriques expérimentales, qui nécessitent des sondes de petite
taille (le moins invasives possible vis-a-vis des milieux d’immersion). De plus, les sondes ainsi
réalisées sont isolées dans une gaine de protection (une gaine thermo-rétractable par exemple)
afin de s’affranchir de tout contact direct des éléments de transduction avec les milieux biolo-
giques et ainsi éviter les phénoménes de corrosion. La sensibilité de mesure de ces transducteurs
actifs est liée d’'une part a la sensibilité de 'antenne et d’autre part a la sensibilité de I’élément
redresseur. Par ailleurs, la réjection des composantes transverses a ’axe du dipéle est assuré
par I'antenne, garantissant des performances identiques a celles obtenues par les transducteurs
passifs. L’étalonnage des capteurs est une étape capitale pour valider les niveaux de champs

mesurés. Plusieurs méthodes sont envisageables et complémentaires :

— étalonnage en espace libre : la sonde "baigne" dans un champ électrique connu (parfaite-
ment déterminé en amplitude, en polarisation et en fréquence) créé par un guide d’onde,
une cellule TEM ou un dipdéle de référence.

— étalonnage de la sonde immergée : la sonde est placée dans un liquide simulant les propriétés
diélectriques d’un milieu biologique afin de s’assurer de la cohérence de sa réponse vis-a-vis
de 'amplitude du champ électrique, de déterminer son isotropie dans le liquide et d’établir

le facteur de conversion relatif au milieu d’étude.
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De nombreuses expérimentations dosimétriques ont été menées a l'aide de ce type de sonde :
Cleveland et Athey 93] ont utilisé une sonde avec trois dipdles orthogonaux pour caractériser
le DAS dans un fantéme simulant les propriétés diélectriques d’une téte humaine. Balzano et al.
[94], Kuster et al. |95], ont également réalisé, a 'aide de ce type de sonde, une cartographie du
DAS au sein d’un fantome simulant une téte humaine, exposé au rayonnement d’un téléphone
portable. La technologie de ces sondes, bien qu’éprouvée, doit s’adapter aux exigences des proto-
coles de mesure du DAS spécifices dans les différents standards (CENELEC [96], IEEE [7, 97]).
Par ailleurs, de nombreuses sondes présentant une bonne isotropie ainsi qu’'une réponse plate sur
une grande bande fréquentielle sont commercialisées, notamment par la société SPEAG. Paral-
lelement, des études sont menées pour améliorer les performances de ces sondes, que ce soit en
terme de sensibilité [98], d’isotropie [99] (figure 1.17), de perturbations induites [100], de réponse

fréquentielle ou encore de dynamique [101].

FIGURE 1.17 — Exemple d’une sonde isotropique dédiée & la dosimétrie radio-fréquence [99].

1.3.1.3 Les sondes basées sur l’effet électro-optique

Nous avons abordé, au paragraphe précédent, les sondes basées sur l'utilisation de transduc-
teurs actifs (dipole complété d’'un élément actif redressant le signal électrique regu). Les sondes
basées sur l'effet électro-optique (effet Pockels), permettent de déterminer 'amplitude, la phase
et la direction du champ électrique, conduisant ainsi & une mesure vectorielle. L’effet Pockels se
traduit par la dépendance linéaire de I'indice de réfraction d’un cristal non-centrosymétrique avec
le champ électrique appliqué. Un faisceau laser sonde traversant un cristal électro-optique voit
ainsi ses propriétés physiques (amplitude, phase, état de polarisation) modulées sous l'application
du champ électrique. Les considérations théoriques relatives a l'effet Pockels et au principe de
fonctionnement de ces sondes sont abordées au chapitre suivant. L’utilisation de 'effet électro-
optique dans la conception de sondes dédiées & la mesure du DAS est trés récente. A I'heure
actuelle, il n’existe pas, outre les instruments développés par la société Kapteos, de dispositifs
disponibles commercialement pour les applications dosimétriques.

Wust et al. [102] ont réalisé un capteur électro-optique, en configuration d’interféromeétre de
Mach-Zehnder, intégré sur niobate de lithium (LiNbOg). Le capteur présente une dynamique de
100 dB et une incertitude de mesure inférieure a 1%.

Plus récemment, Togo et al. [103] ont développé une sonde électro-optique munie & son ex-
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3 (voir figure 1.18). Le principe de fonctionnement du

trémité d’un cristal de CdTe de 1 mm
capteur est basé sur la modulation d’état de polarisation du faisceau laser sonde, configuration
d’emploi majoritaire dans les sondes électro-optiques dédiées a la mesure du champ électrique.
Cette sonde a permis de caractériser le champ électrique dans un fantéme exposé & un signal ra-
diofréquence émis par une antenne dipolaire. Ces mesures ont permis d’établir une cartographie
du DAS (utilisation d’un capteur en configuration longitudinale et d’un capteur en configura-
tion transverse pour accéder successivement aux composantes du champ électrique). Le champ
minimum mesurable a été évalué a 0,6 V.m~'. Le capteur présente, par ailleurs, une dynamique

supérieure & 45 dB, une réponse plate de 1,95 & 20 GHz et une sélectivité supérieure & 45 dB.

EO crystal
Glass ferrule Collimating lens Bielectic miror film
AL Al
@ N i
IE—
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Fig. 2. Tip of EO prabe.
Optical connector Single-mode fiber Dielectric mirror film
Collimating lens i
Glass tube Glass ferrule EO crystal

FIGURE 1.18 — Sonde électro-optique développée par Togo et al. [103].

En 2009, Kiminami et al. [104] ont réalisé une sonde contenant 3 cristaux de CdTe de forme
cubique, sensibles chacun & une des trois composantes du champ électrique & mesurer (voir
figure 1.19). Les mesures ont été effectuées sur un fantdéme exposé comme précédemment & une
antenne dipolaire. Le dispositif développé présente une bonne linéarité sur une plage de mesure
du DAS s’étalant de 0,01 a 100 W /kg. Le DAS minimum mesuré est de 0,002 W /kg. De plus,

une sélectivité de plus de 30 dB a été obtenue.

1.3.1.4 Comparaison entre les deux technologies

A Theure actuelle, le technique la plus employée pour mesurer le champ électrique au sein
d’un fantéme est I’antenne dipolaire redressée. Ces sondes, composées de trois dipoles orthogo-
naux complétés de diodes ou de thermocouples autorisent une mesure de chaque composante du
champ électrique avec une trés bonne sensibilité et sur une large bande fréquentielle. Néanmoins,
la présence d’un élément redresseur implique que le contenu spectral du signal recueilli est irré-
médiablement perdu. De plus, ce type de sonde est intrinséquement perturbatrice vis-a-vis du
champ électrique a mesurer.

Les sondes électro-optiques permettent, quant & elle, une mesure vectorielle compléte du

champ électrique. Leur réponse est linéaire avec le champ électrique (contrairement aux trans-
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FIGURE 1.19 — Sonde électro-optique développée par Kiminami et al. [104].

ducteurs actifs, dont la réponse en champ électrique est quadratique). Elles ne possédent aucun
élément métallique susceptible de perturber le champ électrique & mesurer. De plus, la faible
dimension des cristaux électro-optiques permet la réalisation de sondes miniatures trés faible-
ment invasives. D’autre part, les capteurs basés sur I'effet Pockels fonctionnent en espace libre et
peuvent s’adapter a la mesure du champ dans un milieu biologique. Il est & noter également que
ces capteurs sont fibrés, autorisant un déport du banc de mesure ainsi qu’une meilleure immunité
au rayonnement électromagnétique. Le seul point limitant est leur sensibilité puisqu’en terme de
bande passante, de sélectivité, de résolution spatiale ou de dynamique, ces capteurs présentent

des performances au moins équivalentes aux autres types de sondes.

1.3.2 Les capteurs de température

Le débit d’absorption spécifique peut également étre déterminé par le biais de la mesure
des variations de la température. Des techniques spécifiquement adaptées aux applications en
bioélectromagnétisme, ont été développées. Elles se déclinent principalement en trois grandes

catégories : la thermographie infrarouge, la calorimétrie et les sondes de température.

1.3.2.1 La thermographie infrarouge

La thermographie infrarouge permet la mesure de la température de surface du sujet d’étude.
Tout corps dont la température est supérieure au zéro absolu absorbe et émet du rayonnement :
I’énergie émise est d’autant plus grande que la température est élevée. Le corps noir est le modéle
de référence pour I’établissement des lois théoriques du rayonnement infrarouge : il absorbe tout
le rayonnement incident quelle que soit sa longueur d’onde et émet & son tour des radiations
a toutes les longueurs d’onde. Maz Planck a établi la relation donnant le flux de puissance

électromagnétique émis par un corps noir de température 1" a la longueur d’onde A :

27hc?
h
AS(exp 37 — 1)

E(\T) = (1.42)
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ol k est la constante de Boltzmann et ¢ la vitesse de la lumiére dans le vide. Le maximum
d’émission radiative se produit & une longueur d’onde qui dépend de la température de surface

du sujet et correspond & la loi de Wien. Cette relation s’obtient par dérivation de la loi de Planck :
Amazd = 2898 um.K (1.43)

La courbe d’émission du corps noir est représentée sur la figure 1.20 pour différentes températures
de ce dernier : ainsi, lorsque la température croit, le maximum d’énergie émis se déplace vers de
plus faibles longueurs d’onde. Le flux total de puissance émis par un corps noir est donné par la

loi de Stefan-Boltzmann :
W =oT* (1.44)

ol o est la constante de Stefan-Boltzmann. Le corps noir est un corps parfait : il émet un
maximum de puissance de rayonnement & une température donnée. Or le flux de puissance du
rayonnement d’un objet observé est différent de celui du corps noir. C’est pourquoi la notion
d’émissivité a été introduite : elle est définie comme le rapport entre le flux de puissance émis
4 une longueur d’onde par un corps réel porté a la température T et le flux de puissance qui
serait émis a la méme longueur d’onde par un corps noir porté & une température identique.
L’émissivité dépend de la nature et de I’état de surface du matériau observé, de la longueur d’onde
(les bandes spectrales de travail des caméras IR sont étroites et I’émissivité de I'objet observé
peut alors étre assimilée & une constante) et de 1’angle d’observation : il est donc fondamental de
connaitre ’émissivité du corps & étudier avec une grande précision avant d’effectuer un mesure

par thermographie infrarouge.
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FIGURE 1.20 — Distribution de Planck : spectre d’émission du corps noir a différentes températures.

La caméra infrarouge capte le rayonnement IR et la puissance de ce rayonnement est convertie

en données numériques ou analogiques qui sont ensuite transcrites par un calculateur en valeurs
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de température faisant I’objet d’un thermogramme. Les détecteurs a I’ceuvre dans une caméra
IR sont constitués de semi-conducteurs : ’absorption des photons incidents provoquent la libéra-
tion et le transfert d’électrons & I'origine du courant de détection. La visualisation d’une "scéne
thermique" est réalisée par transcription des rayonnements IR suivant des échelles de couleurs
relatives aux intensités des rayonnements. L’intensité thermique en chaque point du thermo-
gramme est accessible par I’étalonnage préalable du systéme de détection (réalisé sur un corps
noir de référence) et par la prise en compte par le calculateur des grandeurs d’influence. Il est a
noter que ces caméras travaillent dans les plages spectrales 3-5 um et 8-12 pym afin de minimiser
I’atténuation des rayonnements par la vapeur d’eau et le CO45 contenus dans I'air. L’utilisation
des caméras infrarouge sur des fantdémes pour la détermination du DAS a été développée trés tot
par Guy [105] et Cetas et al. [106, 107]. Plus récemment, cette technique a été employée pour
caractériser le DAS résultant de ’exposition au rayonnement d’un téléphone portable, dans un
fantome [108, 109, 110].

1.3.2.2 La calorimeétrie

Le DAS moyen "corps entier" peut étre calculé a I'aide de méthodes calorimétriques. Ces
méthodes ont été utilisées sur de petits animaux ou sur leurs modéles [111, 112| mais également
sur un modéle de corps humain [113]. Deux types de calorimétres sont employés pour les expé-
rimentations dosimétriques.

Le calorimétre a vase Dewar est un moyen relativement simple de déterminer le DAS moyen
"corps entier" d’animaux de petites tailles [111, 114]. Pour évaluer la température corporelle
moyenne, il est nécessaire d’'immerger le cadavre de I’animal dans un milieu tel que l'eau a une

température connue. Le DAS est calculé comme suit :

DAS — CTexpositionA; Tcontrole (145)

avec At le temps d’exposition et C la chaleur spécifique du sujet exposé. La température T' du

sujet lors de I'insertion dans le calorimétre est donnée par :

(1 + M. )Ce(Ty — T3)

T —
M,Cy

+ Tf (1.46)

avec :
M; la masse du sujet (en kg)

M, la masse de 'eau dans le calorimétre (en kg)

Cs la chaleur spécifique du sujet (en J/(kg.K))

C. la chaleur spécifique de l'eau (en J/(kg.K))

T; la température du calorimétre avant insertion du sujet (en K)
Ty la température finale du calorimétre (en K)

u la contribution du calorimétre (ou appelé "valeur en eau" du calorimétre)

Le calorimétre & vase Dewar est un instrument de mesure peu cofiteux, relativement facile &
mettre en ceuvre, de calibration simple et permettant d’effectuer des mesures rapides avec une

précision de quelques pourcents.
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Un autre type de calorimétre utilisé pour les mesures de température en dosimétrie est le ca-
lorimétre différentiel (ou twin-well) [115, 24]. Il est constitué de deux cylindres métalliques assez
spacieux pour accueillir le sujet (plusieurs tailles sont disponibles). Chaque cylindre est équipé de
plusieurs thermocouples reliés entre eux en série. Les séries de thermocouples de chaque cylindre
sont ensuite connectées entre elles en inversant leur polarité (les tensions sont soustraites). Ainsi,
lorsque les deux cylindres sont & la méme température, la tension de sortie est nulle. La mesure
consiste a placer deux cadavres d’animaux récemment tués et de méme masse dans le calorimétre
et d’équilibrer leur température. L’un des cadavres est alors exposé & un rayonnement radiofré-
quence tandis que 'autre sert de référence. Les cadavres sont alors placés dans leur calorimétre
respectif et les variations de températures dues a l'exposition RF sont mesurées en relevant la
tension de sortie en fonction du temps (mesure étalée habituellement sur une dizaine d’heures).
L’appareil peut étre étalonné avec une quantité connue de glace & 0°C ou en transférant une
quantité de chaleur connue sur I’'un des deux corps identiques dans le calorimétre. Le calorimétre
différentiel est plus précis que le calorimétre & vase Dewar mais présente néanmoins I'inconvénient

majeur d’un temps de mesure trés long.

1.3.2.3 Les sondes de température

Les sondes de température sont dédiées a I’évaluation du DAS localisé pour des expérimen-
tations in vitro (au sein de milieux cellulaires) ou sur des fantomes. Ces sondes répondent a des
contraintes expérimentales spécifiques : elles doivent étre de petite taille (afin d’avoir une faible
inertie thermique), constituées de matériaux non métalliques et non absorbants, avoir un trés
faible niveau de bruit (afin d’étre sensible a de trés faibles variations de température) et un temps
de réaction trés court (puisque I’élévation de température n’est liée au DAS qu’en 'absence de
phénomenes de diffusion thermique). Les sondes employées pour la mesure de température dans
les expérimentations dosimétriques reposent principalement sur le fonctionnement de thermis-
tances ou sur des effets thermo-optiques.

Les capteurs de température utilisant des thermistances sont trés utilisés en électronique. Ils
reposent sur le phénoméne de variation de la résistance d’oxydes métalliques avec la tempéra-
ture. Il existe deux types de thermistances : les CTN (coefficient de température négatif) dont la
résistance diminue de fagon uniforme avec la température et les CTP (coefficient de température
positif) dont la résistance augmente dans une plage de température donnée (typiquement de 1
a 100°C) mais s’effondre en dehors. Les thermistances présentent de nombreux avantages (di-
mensions réduites, précision, fiabilité, faible cotit) mais ont néanmoins l'inconvénient rédhibitoire
d’étre composées de parties métalliques qui perturbent la mesure en température en interagissant
avec le champ électrique. Une solution a été d’abord proposée par Bowman [116] afin de déve-
lopper des sondes de température pour la mesure du DAS : il s’agit de réduire ces interactions
en utilisant des thermistances hautement résistives connectées a 1’électronique de lecture par
des lignes de haute impédance. Burkhardt et al. [117] ont développé une sonde composée d’une
thermistance commercialisée par la société VITEK. Cette sonde présente un niveau de bruit de
5 mK, une sensibilité de 5 mK/s, un diamétre a son extrémité de 1 mm et un temps de réponse
relativement long de 240 ms. Plus récemment, Schuderer et al. [118] ont réalisé une sonde in-

tégrant des thermistances : la partie sensible du capteur est composée d’une couche hautement

37



résistive de germanium amorphe déposée sur un substrat en verre ou en silicium et reliée aux

plots de connections par des lignes de haute impédance afin de conserver une grande immunité

3

aux champs RF. Cette sonde présente une résolution spatiale de 0.02 mm=, un niveau de bruit

de 4 mK, une sensibilité de 0.5 mK/s et un temps de réponse de seulement 10 ms.

Glass substrate edge,
SiNx passivation

FIGURE 1.21 — Partie sensible de la sonde développée par Schuderer et al. [118]

Concernant les capteurs de températures basés sur des effets thermo-optiques, il en existe
plusieurs types. Ils tirent avantages du fait que les fibres optiques, étant des diélectriques a faibles
pertes, ne sont pas directement chauffées par le champ électromagnétique et ne le perturbent
que trés faiblement.

Des sondes basées sur l'utilisation de cristaux liquides cholestériques ont été développées
[119, 120|. La thermographie par cristaux liquides utilise le phénoméne de réflexion sélective
des ondes électromagnétiques dans un cholestérique. Dans le cas de ces sondes, un rayonnement
monochromatique est émis par une LED sur une couche de cristaux liquides (positionnée a
I'extrémité de la sonde) dont la réflexion pour la longueur d’onde de fonctionnement varie avec
la température. Ces systémes présentent quelques inconvénients : des problémes de stabilité
chimique qui nécessitent des calibrations réguliéres ainsi qu'un diamétre un peu large (de 1.5 a
2 mm a Pextrémité de la sonde). Une méthode récente de thermographie par cristaux liquides,
développée par Suzuki et al. [121], a permis une cartographie en 3 dimensions de la température.
Des cristaux liquides encapsulés ont été uniformément placés en suspension dans un gel simulant
les propriétés électriques des tissus et la température a été mesurée par évaluation de la réflexion
d’un rayonnement laser balayant la zone d’étude. Ces méthodes présentent des résolutions en
température relativement modestes puisqu’elles sont de ’ordre de 0.1 K.

La thermométrie fluoroptique est basée sur le temps de décroissance du signal fluorescent émis
par une couche de terres rares phosphoriques excitée par le rayonnement d’une source lumineuse
[122]. Ainsi, une couche de terres rares phosphoriques déposée a 'extrémité de la sonde est excitée
par le rayonnement d’une LED (type UV). Les atomes excités émettent alors par fluorescence un
rayonnement dont la bande spectrale se situe dans le proche infra-rouge. Le temps nécessaire a la
décroissance du signal fluorescent est fortement dépendant de la température. La société Luxtron
développe et commercialise ce type de capteur. Les sondes Luxtron sont actuellement les plus

utilisées dans les applications de thermométrie biomédicale. Elles présentent une résolution en
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FIGURE 1.22 — Phénomeéne de réflexion sélective des ondes électromagnétiques dans les cristaux liquides cho-

lestériques

température de 10 mK, un temps de réponse de 250 msec, une plage de mesure s’étendant de 0

4 120°C, un diamétre a I'extrémité de la sonde de I'ordre de 0.5 mm et une forte immunité aux

champs électromagnétiques.
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FIGURE 1.23 — Décroissance du signal fluorescent utilisé en thermométrie fluoroptique (source : document

technique Luxtron)

D’autres méthodes ont été développées. Cetas et al. [123] ont mis en place un capteur de
température basé sur la variation de la biréfringence de cristaux de LiNbOj3 et de LiTaOgs en
fonction de la température. Un faisceau sonde monochromatique polarisé est envoyé sur un
cristal placé entre un analyseur et un polariseur optimalement orientés, se réfléchit sur un miroir
diélectrique puis est renvoyé sur une photodiode. Toute variation de température entraine une
variation de la biréfringence du cristal, modifiant alors le signal de la photodiode. Ce capteur a
permis d’atteindre des résolution en température de 'ordre de 0.1 K et d’effectuer des mesures
sur une plage de 12.5 & 65°C. La sonde électro-optique développée par Kapteos utilise également
cette propriété de dépendance en température de la biréfringence des cristaux électro-optiques
mais le principe de la mesure est sensiblement différent puisqu’il fait intervenir un systéme

d’asservissement en température.
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1.3.2.4 Comparaison entre les différentes technologies

La thermographie infrarouge permet d’obtenir une cartographie 2D instantanée de la tem-
pérature de surface avec une grande sensibilité ainsi qu’une bonne résolution spatiale. Certains
désavantages sont cependant & noter : la sensibilité est limitée comparativement aux sondes de
température, les mesures sont circonscrites en surface, I’émissivité des matériaux doit étre déter-
minée avec une grande précision, des phénoménes d’évaporation ou de convection peuvent fausser
la mesure et 'angle de prise de vue choisi pour la caméra influe sur les résultats. La calorimé-
trie permet d’obtenir des mesures de température avec une bonne précision. Néanmoins, il n’est
possible d’accéder qu’a la température moyenne du sujet donc seul le DAS moyen "corps entier"
est mesurable. Les sondes de températures différent tant par la technologie employée que par
les performances atteintes. Les thermistances, bien que présentant de bonnes caractéristiques en
terme de résolution spatiale, de sensibilité et de temps de réponse, générent cependant de légéres
perturbations. La méthode thermo-optique la plus utilisée dans les mesures de températures
pour des applications bio-médicales est la thermométrie fluoroptique (sonde Luxtron). A titre
de comparaison, la sonde actuellement développée par Kapteos présente une résolution accrue
d’au moins un ordre de grandeur et les futures améliorations sur le systéme de stabilisation de la
mesure permettront d’augmenter sensiblement la fréquence d’échantillonnage (actuellement de 4

Hz, équivalente a celle de la sonde Luxtron) et d’obtenir une trés bonne stabilité de mesure.
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Chapitre 2

Fondements théoriques des capteurs

électro-optiques développés

2.1 Effet électro-optique et vecteur sensibilité

L’effet électro-optique se traduit par une modification des indices propres d’un cristal non
centrosymétrique sous 'action d’un champ électrique appliqué Eg, de pulsation 2. Cette variation
d’indice dn4 est tirée de la résolution des équations de Maxwell, associée & un formalisme tensoriel
adapté aussi bien aux milieux isotropes qu’anisotropes. En effet, la polarisation induite dans ce

type de cristaux peut s’écrire :

— — ——
P, = eo[x1]Ew + €o[x2] EwEa (2.1)
T/ _2,_/

ou [x;] est le tenseur de susceptibilité du matériau et ETQU} le champ électrique associé a 'onde
optique. Nous considérons ici que le champ électrique appliqué est lentement variable par rapport
a la pulsation de I'onde optique : w >> ). Le terme 1 traduit la réponse linaire du matériau
alors que le terme 2 traduit I'interaction entre le champ électrique de I'onde optique et le champ
électrique & mesurer. Ce second terme correspond & l'effet Pockels : il s’agit d'un effet électro-
optique linéaire en fonction du champ E—Q> appliqué. Le calcul analytique présenté en annexe A
permet, grace & ’équation précédente, de relier la variation d’indice au champ électrique Eg_;

Dans le cas de figure d’un cristal électro-optique anisotrope, cette variation s’écrit :
%
5n:|: = ?i.EQ (2.2)

ol ?i est le vecteur sensibilité associé a l'indice propre de réfraction dny [124]. Ce vecteur,
permet & la fois de déterminer la sensibilité de mesure (via son module, exprimé en pm.V~—1)
et I'orientation de la composante du champ électrique qui sera mesurée (de par la nature vecto-
rielle de I’équation 2.2). Il dépend d’une part du cristal électro-optique utilisé et d’autre part de
I’orientation du vecteur d’onde optique la,) par rapport aux axes cristallins. Plusieurs configura-
tions d’utilisation du cristal existent et permettent de mesurer un champ électrique longitudinal

ou transverse. Dans le cadre de ces travaux, les capteurs électro-optiques développés présentent
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un vecteur sensibilité orienté & /2 du vecteur d’onde optique (capteurs sensibles au champ
électrique transverse). Ils sont ainsi mieux adaptés aux mesures en espace libre ainsi qu’en pro-
pagation guidée (cf. Annexe A). Dans le cas d'un cristal isotrope, la variation de 'indice de
réfraction fait intervenir deux vecteurs sensibilités, orthogonaux entre eux, KI_(Z et A—>Kb En
effet, 'effet Pockels se traduit ici par I'apparition d’une anisotropie optique provoquée par le

_%
champ électrique appliqué Eq :

An(Ba) = \/(AK, Eo)? + (K, e (2.3)

_+
Cette anisotropie dépend & la fois de I'amplitude et de la direction de Fq. L’utilisation de tels
cristaux autorise la mesure simultanée des deux composantes transverses du champ électrique
[125, 126].

2.2 Les différentes techniques de modulation électro-optique dé-

diées a la mesure du champ électrique

Quelque soit le type de cristal utilisé, la modification d’indice peut étre exploitée de différentes
maniéres dans la perspective de concevoir un transducteur dédié a la mesure du champ électrique :
— la modulation d’état de polarisation. La biréfringence induite par le champ électrique
conduit & une modification de I'état de polarisation d’un faisceau laser sondant le cris-
tal électro-optique
— la modulation d’amplitude, en utilisant le cristal électro-optique comme une cavité Fabry-
Pérot. La modification d’indice de réfraction induite par effet Pockels se traduit par une
variation de la puissance optique transmise (ou réfléchie)
— la modulation de phase au sein d’un dispositif interférométrique (de type Michelson ou
Mach-Zehnder). L’indice modifié par le champ électrique induit un déphasage sur le faisceau

laser sondant le cristal électro-optique

2.2.1 La modulation d’état de polarisation

L’application d’'un champ électrique sur un cristal entraine une modification de sa biréfrin-
gence par effet Pockels. Dans ce cas de figure, cette biréfringence induite engendre des variations
de I’état de polarisation d’un faisceau laser venant sonder le cristal électro-optique. Ainsi, sous
I’action du champ électrique, le déphasage induit entre les deux états propres de polarisation
voyant respectivement les indices ny et n_ dans le cristal s’écrit :

2nL
—

Ap = Apy + Apg = An(0) + AH(E;)) (2.4)

ou Agpg est le déphasage induit par la biréfringence naturelle An(0) (nulle dans le cas d'un
cristal isotrope) et App est un déphasage additionnel provoqué par la biréfringence induite par

le champ électrique An(FEq). Cette derniére s’exprime ainsi dans le cas d’un cristal anisotrope :
— =
An(E) = AK.Eq (2.5)
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Dans le cas d’un cristal isotrope, la biréfringence induite par le champ électrique est donnée par

la relation 5.44 énoncée précédemment.

—
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FIGURE 2.1 — Cascade de conversions des grandeurs physiques mises en jeu dans le cas de figure d'un capteur
basé sur la modulation d’état de polarisation. n est l'indice de réfraction du cristal, é correspond a l’état de
polarisation de 'onde optique, P,,: est la puissance optique et I, représente le photo-courant produit par la
photodiode.

La figure 2.1 représente la cascade de conversions des grandeurs physiques mises en jeu
dans un montage optique dédié & la modulation d’état de polarisation. Les montages optiques
associés seront présentés ultérieurement, accompagnés des bases théoriques essentielles & leur

compréhension.

2.2.2 La modulation d’amplitude

Dans le cas des dispositifs basés sur la modulation d’amplitude, le cristal est utilisé comme
interférométre de Fabry-Pérot. Pour cela, ses faces d’entrée et de sortie sont traitées pour obtenir
des surfaces diélectriques hautement réfléchissantes.

Le coefficient de transmission du Fabry-Pérot présente des maximas pour les longueurs d’onde

telles que :
nL

Am = 2? (2.6)
avec L la longueur de la cavité, n 'indice de réfraction et m l'ordre (ce dernier étant un nombre
entier). L’application d’un champ électrique E; a pour effet de modifier I'indice de réfraction
ce qui entraine une variation du coefficient de transmission. Considérons la puissance optique

transmise normalisée [127] :
1

14 gy sin® (3rn(B)L)

I; (2.7)
avec R le coefficient de réflexion en intensité des faces de la cavité.

Pour trouver le point de fonctionnement idéal du dispositif, il faut se placer dans une zone
de la courbe représentative de I; qui présente un maximum de linéarité (figure 2.2).

Ce point de fonctionnement correspond a une intensité transmise équivalente aux 3/4 de
I'intensité maximale en ’absence de champ électrique appliqué et pour des valeurs de R proches

de 1. La condition s’écrit :
4R 27TTLOL 1

1-R) sin?( 3 )= 3 (2.8)

En ajustant la longueur d’onde d’émission A du laser, il est possible de se placer au point de
fonctionnement optimal sur la courbe oul la puissance optique atteint 75% de la puissance maxi-

male. Tout champ électrique appliqué entrainera alors une modification de l'indice sondé par
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point de
fonctionnement

FIGURE 2.2 — Fonction de transmission d’un Fabry-Pérot et repérage du point de fonctionnement optimal [128].

I’'onde optique, engendrant ainsi une variation de I'ISL de la cavité. L’intervalle spectral libre

correspond & ’écart fréquentiel entre deux pics de transmission successifs :

c

ISL = ——— 2.9

2n(E)L (29)

La variation d’ISL induite par I'application d’'un champ électrique a pour effet de moduler la
puissance optique transmise. Ce paramétre est, par ailleurs, directement relié a la température
via le coefficient thermo-optique dn/dT associé a 'indice de réfraction sondé par le laser. Il est
important de préciser que la méthode est également valide pour une configuration du FP en

réflexion. La figure 2.3 illustre la cascade de conversions des grandeurs physiques mises en jeu

dans l'utilisation du cristal électro-optique comme cavité Fabry-Pérot.
E?/
4 /
R
ki Cristal EO Conversion Traitement
el en cavité optoélectronique du signal
]

\ J

=~

E, > 3n > 5P — 3,

w opt

FIGURE 2.3 — Cascade de conversions des grandeurs physiques mises en jeu dans le cas de figure d'un capteur
basé sur la modulation d’amplitude. n est I'indice de réfraction du cristal, P,,: correspond a la puissance optique
et Ip;, représente le photo-courant produit par la photodiode.

2.2.3 La modulation de phase

La modulation de phase tire son principe du fait qu’un faisceau sonde traversant un cristal
électro-optique subit un déphasage par rapport & un faisceau de référence n’ayant pas traversé le
cristal. Ce déphasage est, pour partie, induit par le champ électrique appliqué. Une des techniques
permettant de mesurer ce déphasage (et par la-méme le champ électrique appliqué) consiste a
faire interférer le faisceau sonde et le faisceau de référence a ’aide d’un dispositif interférométrique
(de type Mach-Zehnder par exemple).

Le faisceau laser, présentant une polarisation rectiligne correctement orientée, sonde un des

indices propres du cristal. Cet indice propre subit une modification induite par le champ électrique
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FIGURE 2.4 — Cascade de conversions des grandeurs physiques mises en jeu dans le cas de figure d’un capteur
basé sur la modulation de phase. n est 'indice de réfraction du cristal, Ay correspond au déphasage entre le
faisceau optique de référence et celui traversant le cristal soumis & un champ électrique et I, représente le
photo-courant produit par la photodiode.

qui, & son tour, va engendrer une variation de la phase du faisceau laser en sortie du cristal. Pour
accéder au déphasage ainsi créé, il est nécessaire de faire interférer ce faisceau sonde avec le

faisceau issu du bras de référence de I'interférométre. Ce déphasage s’écrit alors :

2r(ny — 1)L

A¢ = <

— %o (2.10)

ou L est la longueur du cristal traversé par le faisceau laser sonde et ¢g un déphasage ajustable,
lié & la différence de chemins optiques entre les deux bras de l'interféromeétre en ’absence de
cristal. A¢ est ensuite converti en variations de puissance optique sur chacune des voies, elles-
mémes convertie en variations de photo-courant grace & une photodiode. La figure 2.4 représente
ainsi I’ensemble des conversions des grandeurs physiques mises en jeu dans l'utilisation d’un

modulateur de phase dédié & la mesure du champ électrique.

2.3 Mesure simultanée d’une composante du champ électrique et

de la température

2.3.1 Modulation d’état de polarisation dans un cristal anisotrope

L’application d’'un champ électrique EQ sur un cristal électro-optique anisotrope a pour effet
de modifier sa biréfringence naturelle par effet Pockels, ce qui entraine une modulation de I’état de
polarisation de I'onde optique en sortie du cristal. Concrétement, sous ’application d’un champ
électrique, le déphasage total entre les deux états propres de polarisation du faisceau laser sonde

voyant respectivement les indices ny et n_, est donné par la relation :

Ap = ?(m —n-)
= T2 (0 (Bo) = n1(0) — (0 (Bo) —n_ )]+ 504 (0) —n_(0))  (2.11)
—
Ang(E) 2o d

ApE Ao
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avec Apg et App définis respectivement comme le déphasage induit par la biréfringence natu-
relle du cristal et le déphasage induit par effet Pockels. La figure 2.1 présentée précédemment
illustre les différentes conversions de grandeurs physiques mises en jeu dans le mesure d’un
champ électrique par un transducteur électro-optique basé sur la modulation d’état de polarisa-
tion. Le champ électrique induit, par effet Pockels, une variation de la biréfringence du cristal
électro-optique, laquelle conduit & une variation de 1’état de polarisation de I'onde optique. Cette
modulation d’état de polarisation est alors convertie en modulation de puissance optique (a I’aide
par exemple d’un polariseur ou d’un prisme de Wollaston) puis en variation de photo-courant
a l'aide d’une photodiode. L’objectif est, & présent, de déterminer quel sont, d’'une part, ’état
de polarisation de 'onde optique incidente, et d’autre part, I’arrangement optique associé au
systéme de détection, qui permettent, de maniére combinée, d’obtenir la plus grande sensibilité
de mesure (i.e. de maximiser la profondeur de modulation de la puissance optique détectée). L.
Duwillaret et al [129] ont montré qu'’il était possible d’atteindre cette configuration optimale a

Paide du montage présenté en figure 2.5.

A /{ 45°

j Cristal EO

Polariseur J

A O

|
|

Polariseur J

>. Photodiodes

.
=
N

M2 Wwollaston

> Photodiodes

Cristal EO

I~

>
£

N4 M2 Wollaston

FIGURE 2.5 — Configurations expérimentales permettant de développer un capteur basé sur le modulation d’état
de polarisation dans un cristal anisotrope [129)].

Disséquons ce montage pour comprendre son fonctionnement de maniére qualitative, dans
un premier temps. Ainsi, une premiére lame demi-onde permet d’orienter la polarisation linéaire
incidente du faisceau laser sonde a 45° des axes diélectriques propres du cristal électro-optique.
Cet angle n’est pas anodin puisqu’il permet de répartir la puissance optique incidente de fagon
équilibré sur chacun des deux états propres de polarisation au sein du cristal. Une autre configu-
ration optique autorise 'obtention d’un résultat similaire : la lame demi onde peut étre remplacée
par une lame quart d’onde dont les axes sont orientés & 45° de la polarisation rectiligne incidente.
Cela a pour effet de produire une polarisation circulaire a ’entrée du cristal électro-optique, qui
sonde ainsi de maniére équilibrée les indices propres du cristal. En ’absence de champ électrique
appliqué, la biréfringence naturelle du cristal va, seule, induire un déphasage entre ces deux états
de polarisation, se traduisant par ’émergence, & la sortie du cristal, d’un état de polarisation
quelconque de 'onde optique. Les deux lames quart-d’onde et demi-onde placées en aval sont
utilisées pour recréer une polarisation linéaire du faisceau laser, similaire a l'incidente (et de

méme orientation). L’effet de la biréfringence naturelle du cristal est alors annulée. Un sépara-
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teur de polarisation, dont les axes diélectriques propres sont orientés a 45°, va alors convertir
cette polarisation linéaire en deux polarisation croisées d’égales puissances, détectée chacune par
une photodiode. Ainsi, tout champ électrique appliqué sur le cristal va provoquer, en premiére
approximation, une rotation de la polarisation linéaire émergeant de la seconde lame demi-onde,
et ainsi conduire a un déséquilibrage des puissance optiques détectées par les photodiodes.
Considérons a présent le montage précédent non plus sous forme éclatée mais bien dans une
configuration d’optique fibrée, cas réel d’une sonde électro-optique a deux ports (figure 2.6).
Examinons deés lors I'aspect théorique qui lui est associé. A I'aide du formalisme de Jones, il est
possible de déterminer I'expression des puissances optiques détectées respectivement sur chaque
photodiode. Pour cela, il est nécessaire de déterminer, en premier lieu, ’expression du champ
électrique E_>u, de l'onde optique a 'issue de son trajet dans la sonde fibrée (comprenant les fibres
4 maintien de polarisation aller et retour, la lame quart d’onde ainsi que le cristal électro-optique

en configuration de réflexion optique).

FIGURE 2.6 — Exemple de réalisation d’une sonde électro-optique fibrée a deux ports utilisant un cristal aniso-
trope.

Pour en faciliter I’expression, nous considérons une polarisation optique incidente linéaire et
alignée selon I'un des deux axes de la fibre & maintien de polarisation aller, axes par ailleurs
alignés avec ceux du référentiel principal R. La matrice de Jones M associée & ’ensemble de ce

trajet s’écrit alors :

M, = ./\/lf . ,PR—>R>\/4_1 . M)\/4 . PRA/4—>RC_1 . ,/\/IC2 . 7373)‘/4_>73C . MA/4 . PR—>R>\/4 (2.12)

avec My, M, les matrices de Jones associées respectivement a la fibre optique retour et au
cristal électro-optique. R /4 et R correspondent aux reperes dans lesquels sont respectivement
définis les axes propres de la lame quart d’onde et du cristal. Dans ce cas de figure, les matrices
associées aux relations de passage Pr,—Rr, sont de simples matrices de rotation Roty. Sachant
que la polarisation linéaire émergeant de la fibre aller doit étre orientée a 45° des axes de la

lame quart d’onde pour produire une polarisation circulaire a ’entrée du cristal, ’expression
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précédente peut donc se réécrire comme suit :
MS = Mf . ROt_W/4 . MA/4 . ROt(ﬂ/4_a) . MCQ . ROt(a_ﬂ/4) . M)\/4 . ROtW/4 (2.13)

ou « désigne 'orientation du cristal dans le repére principal. Par ailleurs, le cristal électro-optique

et la fibre & maintien de polarisation sont des éléments biréfringents dont les matrices de Jones

efi% 0 e*i% 0
M, = ( 0 eiAf) My = ( 0 6iA2¢> (2.14)

Ay et A¢ sont les déphasages relatifs entre chaque composante du champ électrique de 1'onde

s’écrivent :

optique induits respectivement par la biréfringence du cristal et de la fibre & maintien de pola-

risation (FMP) retour. Il est & présent possible de déterminer I'expression du champ électrique

By =M, . (é) (2.15)

émergeant de la fibre retour :

Il vient alors, au regard de la relation 2.13 :

- Ap+2a

— sin Ap e 2
B = E0< L > (2.16)
cosAp e 2

Cette expression correspond a un état de polarisation elliptique dont nous pouvons définir 1’el-

lipticité £ et 'orientation 1 dans le référentiel principal :

|1 —+/1—sin?2Apcos?(2a + Ag)
14 /1 —sin? 2Ap cos?(2a + Ad) (2.17)
tan 2¢) = tan 2Apsin(2a + Ag)

§

Un prisme de Wollaston placé en aval, permet alors de séparer spatialement chacune des compo-
santes du champ électrique de ’onde optique émergeant de la FMP retour. Les intensités optiques

associées, I et I s’écrivent :

{ I} = Iysin® A (2.18)

I = Iycos® Ag

ou I correspond a I'intensité optique incidente. A est le déphasage relatif total qui s’opére au
sein du cristal, déja introduit précédemment (relation 2.11). Il résulte de deux contributions :
un déphasage Ay lié a la biréfringence naturelle Ang du cristal et un déphasage Apg lié a la
biréfringence Ang induite par le champ électrique appliqué via 'effet Pockels. En considérant
cette derniére comme trés faible, il est possible de réécrire 'expression 2.18 des intensités optiques

a l'aide d’'un développement en série de Taylor a l'ordre 2 :
I
I = 50(1 F6) avec 6= (1—2Apg?)cos2Apy — 2Apg sin 2Ap; (2.19)

L’objectif est, a présent, de déterminer le point de fonctionnement optimal du systéme. Ce point
garantit & la fois une modulation linéaire des puissances optiques avec le champ électrique &

mesurer ainsi que la plus grande sensibilité des puissances optiques détectées au déphasage induit
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par ce méme champ électrique. Au regard de la relation 2.18, le point de fonctionnement optimal
du systéme de mesure est atteint lorsque la condition cos2A¢y = 0 est remplie, autrement
dit pour une valeur de Agpy de 45°. Cette valeur est obtenue & ’aide d’une lame demi-onde,
placée a la sortie de la PMF retour, qui permet d’orienter la polarisation elliptique incidente
A 45° des axes propres du prisme de Wollaston. Il est alors possible de réécrire les expressions
des intensités optiques détectées par les photodiodes PD1 et PD2 au point de fonctionnement
optimal du systéme :

I = %(1 +2App) = %(1 + %Kf(.i&) (2.20)
Cette derniére relation met en évidence le caractére a la fois vectoriel et linéaire de la mesure du
champ électrique :

— le capteur est ainsi sensible & la seule composante du champ électrique colinéaire au vecteur
sensibilité, les deux autres composantes étant accessibles en changeant la position de la
sonde afin que les trois positions prises successivement par le vecteur sensibilité définissent
une base orthogonale.

— la réponse du capteur est linéaire vis-a-vis de I'amplitude de chacune des composantes

mesurées

2.3.2 Principe de la mesure en température : de 1’effet parasite a I’émergence
d’une fonctionnalité supplémentaire

L’objectif n’est pas ici d’offrir au lecteur une démonstration détaillée de la théorie qui sous-
tend le principe de la mesure en température (car c’est précisément I'un des axes de la thése de M.
Bernier [130]), mais plutot de lui fournir les informations essentielles & une bonne compréhension
du capteur développé. Le paragraphe précédent a permis de mettre en lumiére le principe de
fonctionnement régissant la mesure du champ électrique par voie électro-optique. Il a ainsi été
fait mention de I'importance de se situer au point de fonctionnement optimal, correspondant & un
arrangement optique spécifique, seul garant de la plus grande sensibilité de mesure avec la plus
grande linéarité de la réponse de la sonde électro-optique vis-a-vis du champ électrique & mesurer.
Cette configuration n’assure malheureusement pas & elle seule une bonne reproductibilité des
mesures. En ’état, nous assistons en effet & une dérive temporelle des performances du capteur,
lié & une instabilité du point de fonctionnement. Cette instabilité provient de la dépendance
intrinséque en température des indices de réfraction du cristal électro-optique et de la PMF
retour. L’expression générale du déphasage total induit par la traversée du cristal électro-optique

peut ainsi se réécrire comme suit :

QWLeffAno(T) QWLeffAnE(ﬁ)
= +
A A
Apo App

Ap (2.21)

Cette expression met en exergue la dépendance en température de la biréfringence naturelle du
cristal Ang, affectant ainsi directement la stabilité de la valeur de Agq correspondant au point de
fonctionnement optimal du systéme. Il en va de méme pour la PMF retour, dont la biréfringence
naturelle est affectée par la température, impliquant alors une variation du déphasage A¢ et donc

un changement d’orientation et d’ellipticité de ’état de polarisation émergeant. Ces changements
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FIGURE 2.7 — Schéma du banc optique et de la sonde électro-optique dédiés & la mesure simultanée d’une

composante du champ électrique et des variations de la température.
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entrainent, par suite, une dérive du point de fonctionnement optimal. Il s’agit, dés lors, de pouvoir
a la fois quantifier et compenser ces dérives. Le processus de compensation permettra d’obtenir
une trés bonne stabilité du systéme pour la mesure du champ électrique (et donc une grande
reproductibilité) tandis que la quantification permettra d’évaluer les variations de température
a l'origine des dérives. M. Bernier a démontré que l'obtention conjointe d’'un maximum de la
réponse électro-optique avec la plus grande stabilité du point de fonctionnement optimal passait

par la satisfaction des exigences suivantes :

— l'utilisation d’une polarisation constamment rectiligne en entrée du prisme de Wollaston
et dont l'orientation est maintenue & 45° des axes de ce dernier. Cette double condition est
remplie par la mise en place d’un jeu de deux lames d’onde motorisées : une lame quart-
d’onde (pour maintenir une polarisation rectiligne) suivie d’une lame demi-onde (pour
garantir 'orientation de cette derniére). Ces lames vont permettre de compenser en temps
réel les variations d’orientation et d’ellipticité de 1’état de polarisation de ’onde optique
en sortie de PMF retour afin d’annuler les effets de la température sur la fibre et le cristal
électro-optique.

— le maintien du déphasage induit par la PMF retour A¢ a une valeur fixe, correspondant &
un maximum de la réponse électro-optique (obtenu pour A¢+2a = 0). Cette condition est
remplie par la mise en place d’un asservissement en longueur d’onde d’émission du faisceau

laser sonde.

Dans les capteurs électro-optiques développés, la température du cristal est déduite des para-
meétres d’asservissement utilisés pour stabiliser la réponse électro-optique et plus particuliérement
grice aux lames quart-d’onde et demi-onde motorisées qui maintiennent en permanence le sys-
téme sur son point de fonctionnement optimal (garantissant a la fois la meilleure sensibilité de
mesure et la plus grande linéarité de la réponse du systéme). Ainsi les variations de température
induisant une dérive de ce point de fonctionnement peuvent étre a la fois compensées et mesurées
en controlant les orientations de ces deux lames motorisées. Grace a la valeur de ces orientations,

il est possible de connaitre en temps réel la variation de température dans le cristal.

» f (Hz) » f (Hz)
=10 =10
Filtrage passe-bas Filtrage passe-haut
h Température b Champ électrique

FI1GURE 2.8 — Principe de la décorrélation des effets du champ électrique et de la température.
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Il est également important de préciser que la décorrélation des effets du champ électrique
et de la température est rendue possible par le fait que leurs caractéristiques associées sont
trés différents. Les variations de température peuvent en effet étre assimilées a4 un phénomeéne
lentement variable tandis que les champs électriques que nous souhaitons mesurer se situent sur
une gamme fréquentielle s’étalant de quelques kHz jusqu’a plusieurs dizaines de GHz. Ainsi,
comme le montre la figure 2.8, il est possible de remonter & la température par un filtrage passe-
bas de la réponse du systéme (fréquence de coupure de quelques Hz) et de discriminer les effets
du champ électrique par un filtrage passe-haut.

La relation reliant le déphasage en fonction de la température A g /T a la biréfringence du
cristal en fonction de la température OAng /0T s’écrit, pour une mesure en réflexion (la longueur

effective du cristal L.s¢ valant deux fois sa longueur physique L) :

0Apy  4mL 0Ang
or N\ OT

(2.22)

La connaissance de Agg a partir des valeurs de 'orientation des lames quart-d’onde et demi-
onde ne permet qu’'une mesure relative de la température. En effet, la température du cristal est

donnée par la relation :

Ao

Agg (2.23)

Ainsi pour une connaissance absolue de la température, il est nécessaire de connaitre la tempéra-
ture initiale du cristal Tj ainsi que le parameétre 9Ang /0T, déduit des coefficients thermo-optiques
du cristal a la longueur d’onde de travail. La caractérisation des coefficients thermo-optiques des
cristaux sélectionnés pour le développement de sondes dédiées au bioélectromagnétisme constitue

une partie du chapitre suivant.

2.4 Mesure simultanée de deux composantes du champ électrique

2.4.1 Modulation d’état de polarisation dans un cristal isotrope

Nous avons abordé précédemment la possibilité d’une mesure simultanée de deux composantes

du champ électrique & l'aide d’un cristal électro-optique isotrope. Cette capacité est due a la
—

présence de deux vecteurs sensibilités AK, et AKjp. En configuration de modulation d’état de

polarisation, le déphasage total induit par la traversée d’un tel cristal s’écrit :
27 —
Ap=App = TATL(EQ)LCTZ‘St (2.24)

Par définition de l'isotropie optique, il n’y a pas, dans ces cristaux, de biréfringence naturelle.

Seule opére la biréfringence induite par le champ électrique. Cette derniére s’écrit :

An(Ba) = \/ (AK, Eo)? + (AK, Eq)? (2.25)

Dans le cas d’un cristal en coupe <111> (coupe retenue pour le développement des sondes "deux
axes"), ces deux vecteurs sont d’égale amplitude et se situent dans le plan transverse au vecteur

d’onde du faisceau laser sonde, traduisant ainsi une sensibilité identique & chacune des deux
) q
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composantes du champ électrique se situant dans ce plan. Définissons ainsi le champ électrique

4 mesurer comme la somme de deux contributions vectorielles :
T
Eq=FE| + E” (2.26)

H
li)u correspond a la contribution vectorielle du champ électrique paralléle au vecteur d’onde
Kw

vectorielle transverse (contenant & la fois E, et E,). C'est précisément cette derniére qui induit

—
du laser (autrement dit a la composante F,) tandis que E| correspond a la contribution

une biréfringence au sein du cristal. Nous pouvons ainsi ré-exprimer la relation 2.25 de cette
maniére [124] :
— —
An(Eq) = knj avec Kk =/2/3rul||EL]| (2.27)

ol ng et r41 sont respectivement 'indice de réfraction et 'unique coefficient électro-optique du
cristal. Cette relation ne nous donne, a priori, aucune information sur la direction du champ
électrique & mesurer. En effet, tout champ électrique situé dans le plan transverse au vecteur
d’onde induira la méme biréfringence tant que son amplitude reste constante (et ce, indépen-
damment de sa direction). Pour remonter a la direction du champ électrique, il est important
de connaitre son influence sur la direction des états propres de polarisation de 'onde optique
au sein du cristal. Pour cela, nous devons définir dans un premier temps ’équation de l’ellipse
correspondant & l'intersection du plan d’onde avec ’ellipsoide des indices modifiée par I'appli-
cation du champ électrique. Dans cette perspective, nous effectuons un changement de repére
(0 = 54.7° et p = 45°) afin de faire coincider l'axe Z avec la direction <111> (correspondant
également a la direction de propagation du faisceau laser). La figure 2.9 illustre la configuration

cristalline retenue et fait apparaitre tous les parameétres d’intérét.

<112> ou X

A
<l11>o0u Z
<

—» <110>0u Y

FIGURE 2.9 — Représentation du champ électrique et des axes diélectriques propres induits dans
le nouveau repére défini par la coincidence de I'axe Z avec la coupe cristallographique <111>.

Nous pouvons, dés lors, utiliser les relations 5.37 et 5.38 afin de déterminer I’équation de
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Iellipse dans le nouveau repére (XYZ) :

1 1
XQ(—2 —Kcosag )+ YZ(—2 +krcosay)+2XY (ksina,) =1 (2.28)
o o

ol «; correspond & l'angle entre la contribution vectorielle transverse E) du champ électrique et
I’axe X. Le calcul des valeurs propres de la matrice associée a cette ellipse permet de déterminer
les nouveaux indices propres ny et n_ vus par les deux états propres de polarisation de l'onde
optique dans le cristal. De ces indices, nous déduisons la biréfringence An(Eg_;) induite par le
champ électrique appliqué (déja explicitée dans la relation 2.27). Par la connaissance des vecteurs
propres associés a cette matrice, nous pouvons également déduire les angles W entre les deux
états propres de polarisation dans le cristal soumis & un champ électrique et 'axe X du nouveau
repére :

U, =(3+1)E - g (2.29)

4 2

Les équations 2.27 et 2.29 font ainsi clairement apparaitre que I'amplitude et la direction du
champ électrique E—I peuvent étre déduits de la connaissance précise des deux états propres de
polarisation au sein du cristal soumis & ce champ (autrement dit, par la caractérisation de 1'état
de polarisation de 'onde optique aprés sa traversée du cristal). Une premiére étape expérimentale
menée par G. Gaborit [125] a permis de valider le principe de la mesure en configuration non
fibrée. De maniére analogue a la configuration expérimentale retenue pour les cristaux aniso-
tropes, il s’agit ici de sonder le cristal isotrope & ’aide d’une polarisation circulaire produite par
une lame quart d’onde. Aprés un aller-retour au sein du cristal soumis au champ électrique, le
faisceau laser (dont la polarisation est alors d’une ellipticité quelconque) traverse un analyseur
avant d’étre focalisé sur une photodiode. Ez} et | sont alors déduits de I’étude de la profondeur
de modulation en fonction de 'orientation de I’analyseur, ce dernier permettant de reconstituer

la polarisation de ’onde optique & la sortie du cristal.

2.4.2 Reéalisation d’une sonde fibrée

L’adjonction d’une fibre a maintien de polarisation complique néanmoins le traitement de
I’état de polarisation de 'onde optique. En effet, comme tout élément optique biréfringent, elle
induit un déphasage additionnel A¢ présentant une dépendance en température. A l'instar des
sondes fibrées utilisant un cristal anisotrope, il s’agit donc, d’une part, de définir I’arrangement
optique correspondant au point de fonctionnement optimal du systéme de mesure et, d’autre
part, de s’affranchir des variations de température affectant A¢. Les aspects liés a la résolution
de ces problémes sont largement évoqués dans la thése de Y. Gaeremynck [126]. Il a ainsi été
démontré que dans le cas d’une sonde fibrée, I'utilisation d’une polarisation circulaire & I’entrée
du cristal isotrope ne permet pas de décorréler les effets de la fibre 4 maintien de polarisation
de ceux du champ électrique a mesurer. Il a par ailleurs été démontré [125] qu'une polarisation
circulaire était une condition indispensable & I’obtention du point de fonctionnement optimal du
systéme en ’absence de fibre optique. A I'aune de ce paradoxe, il parait inévitable de trouver un
compromis viable. La solution apportée consiste a désorienter légérement la lame quart d’onde a

I’entrée du cristal, afin de produire une polarisation quasi-circulaire. Ainsi, I’écart & I’arrangement
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optique garantissant le point de fonctionnement optimal reste marginal et I'introduction d’une
légere ellipticité permet de décorréler les effets du champ électrique et ceux de la PMF retour.
Il sera alors possible de mettre en place un asservissement permettant de fixer le déphasage
induit par la PMF a une valeur correspondant & un maximum de la réponse électro-optique
en s’affranchissant des effets de la température. Cet asservissement est réalisé en controlant la
longueur d’onde d’émission du faisceau laser. Observons & présent plus en détails le principe de
fonctionnement du banc optique asservi dédié a la mesure "deux axes" fibrée. La figure 2.10
présente un schéma détaillé du systéme de mesure développé. Un faisceau laser de polarisation
rectiligne émerge de la PMF aller et traverse une lame quart d’onde dont les axes sont orientés
a m/4 + §, produisant une polarisation quasi-circulaire. Cette derniére va sonder de maniére
quasiment équilibrée les indices propres du cristal isotrope soumis au champ électrique. Aprés
réflexion sur un miroir diélectrique, le faisceau laser est réinjecté dans la PMF retour. L’expression

de la matrice de Jones associée a ce trajet est la suivante :
MS = Mf . ROt_ﬂ/4_5 . ./\/l)\/4 . ROt((;_a) . ./\/lc . ROt(a_(;) . M)\/4 . Rotw/4+5 . Mf (230)

Le systéme d’analyse de ’état de polarisation du faisceau laser en sortie de la PMF retour est
constitué de deux voies, respectivement nommeées X et Y. Ainsi, le faisceau laser émergeant de
la PMF retour est séparé physiquement en deux faisceaux & l'aide d’un cube séparateur non
polarisant, chacun d’eux étant dédié a I'une des deux voies d’analyse. La voie X est constituée
d’une lame quart d’onde orientée a 45° (dans le référentiel du laboratoire) qui précéde un prisme
de Wollaston. Ce dernier va séparer le faisceau laser en deux faisceaux de polarisations rectilignes
croisées, détectés respectivement par les photodiodes PD1 et PD2. La voie Y est, quant & elle,
constituée d’une lame demi-onde orientée a 22,5° puis d'un prisme de Wollaston qui va permettre
une séparation du faisceau incident en deux faisceaux de polarisations croisées, détectées par les
photodiodes PD3 et PD4. A T'aide du formalisme de Jones, il est possible de déterminer la

puissance optique normalisée regue par chacune des quatre photodiodes :

1 A
P = 5(1 — sin4d sin A¢) + Tsp(cos 20 cos ) cos Ag + cos 4 sin o sin Ag)

1 A
P, = 5(1 + sin 44 sin A¢) — %(COS 20 cos ) cos A + cos4d sin o sin Ag)

: K (2.31)
Py = 5(1 + sin 46 cos Ag) + 7('0((:08 20 cos v sin A¢ — cos4d sin | cos Ag)

1 A
Py = 5(1 — sin 44 cos A¢) — Tsp(cos 20 cos av) sin A¢ — cos4d sin | cos Ag)

Au regard de la trés faible valeur de la biréfringence induite par le champ électrique (et par 1a
méme du déphasage Ay), ces puissances ont été calculées a I'aide d’un développement en série de
Taylor & 'ordre 2. Nous constatons alors qu’en fixant la valeur du déphasage induit par la PMF
retour A¢ a 0[r] et pour une trés faible désorientation de la lame quart d’onde en entrée du cristal
(06 — 0), les couples de puissances P% et Pi sont respectivement proportionnelles & Ay cos o)
et Apsina,, autrement dit aux composantes EFx et Fy du champ électrique & mesurer. Pour

s’affranchir de la composante continue du signal optique regue sur chaque photodiode, il est
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FIGURE 2.10 — Schéma du banc optique et de la sonde électro-optique dédiés & la mesure simultanée des deux

composantes transverses du champ électrique.



possible d’exprimer les différences entre chaque couple de puissances optiques comme suit :

A Leys
Px =P —Py,=Apcosa = M\/ 2/3n3ry Ex

47TL)‘ | (2.32)
Py =P;— Py=Aypsina, = %\/2/3ngr4lEy

Ces relations font ainsi clairement apparaitre la faisabilité d’une mesure des deux composantes
transverses du champ électrique, de maniére simultanée, en un méme point de I'espace et a
I’aide d’un seul cristal électro-optique et d’un unique faisceau sonde. Elles mettent également en
exergue plusieurs points cruciaux quant a la marche a suivre pour stabiliser le systéme de mesure
sur son point de fonctionnement optimal et ainsi s’affranchir des effets de la température sur la
PMF retour :

— il est fondamental de désorienter la lame quart d’onde afin de ne pas produire une po-
larisation circulaire parfaite en entrée du cristal électro-optique. En effet, I'introduction
d’un angle § permet d’établir une dépendance des puissances optiques détectées par les
photodiodes avec le déphasage induit par la PMF retour. Il s’agit donc d’un prérequis
indispensable au controle des effets de la température sur la fibre.

— I’angle § doit rester trés faible, seule condition pour accéder aux composantes transverses
E, et Ey du champ électrique avec un minimum d’erreur (sans quoi les approximations
effectuées dans la relation 2.32 deviendraient caduques).

— comme dans le cas des sondes basées sur 'utilisation de cristaux anisotropes, le point
de fonctionnement optimal du systéme se traduit par 1’égalité respective des couples de
puissances optiques P;/P; et P3/ Py en 'absence de champ électrique. Cette égalité s’obtient
pour A¢ = 0[r]. Afin de garantir cette condition quelque soit les variations de température

subies par la PMF retour, il est nécessaire de mettre au point un asservissement.

Ce dernier point est essentiel puisqu’il autorise une mesure stable et reproductible du champ
électrique. Le déphasage induit par la traversée de la PMF retour dépend conjointement de
la biréfringence de la fibre Any (variant avec la température par effet thermo-optique), de la
longueur L du cristal (paramétre fixe) ainsi que de la longueur d’onde d’émission A\ du faisceau
laser :

A= QTWAnf(T)L (2.33)

Il existe donc toujours une valeur de A permettant de compenser 'effet thermo-optique a 'ceuvre
au sein de la fibre. Le mécanisme de compensation consiste alors a piloter la longueur d’onde du
faisceau laser afin de stabiliser la valeur du déphasage de la PMF retour a 0 |7]. Plus concre-
tement, un paramétre de controle S, est défini, correspondant a la différence des puissances

optiques P; et P, en ’absence de champ électrique :

-0

Serr = PU(E = 0) — Py(E = 0) = sindd cos Ad (2.34)

L’asservissement mis en place consiste donc a choisir la longueur d’émission du faisceau laser
permettant d’annuler S... Par ailleurs, la qualité de cet asservissement est intimement lié &
I'obtention d’un contraste satisfaisant sur 'amplitude des variations du paramétre S, avec la

température. Ce contraste est directement 1ié & . Comme évoqué plus haut, un compromis sur
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la valeur de § doit étre trouvé. En effet, il faut le choisir suffisamment grand pour permettre la
détection des variations induites par la température sur le paramétre de controle en gardant en
mémoire qu’une valeur trop élevée conduit & un éloignement du point de fonctionnement optimal
et revient donc & introduire une erreur sur la mesure des composantes du champ électrique. A
titre d’exemple, il a ainsi été montré qu'une désorientation de la lame quart d’onde en entrée du
cristal électro-optique de 2° n’entrainait qu’'une trés faible erreur (moins de 1%) sur la mesure

des composantes Ex et Ey [126].

2.5 Définition des grandeurs caractéristiques des sondes dévelop-

pées

L’objectif de cette partie concerne la définition des caractéristiques d’intérét des capteurs
électro-optique développés. Seules sont ici considérées les sondes basées sur la modulation d’état
de polarisation. Les aspects théoriques sont d’ailleurs développés dans le cadre plus spécifique de
I’'utilisation d’un cristal anisotrope mais s’appliquent néanmoins de la méme maniére & un cristal

isotrope.

2.5.1 Sensibilité

La sensibilité est définie comme la valeur minimale mesurable du champ électrique corres-
pondant & I'amplitude efficace du bruit intégré sur la bande passante d’analyse du systéme de
mesure. La recherche d’une grande sensibilité passe donc, dans un premier temps, par la discri-
mination des différentes sources de bruit et de leur impact respectif. Ces sources de bruit sont
localisées de part et d’autre du systéme de mesure puisqu’elles concernent le laser et la chaine de
détection, les éléments optiques intermédiaires ne générant aucun bruit aux fréquences de travail
(> kHz dans notre cas). La figure 2.11 représente ainsi, sur un schéma simplifié du systéme de

mesure électro-optique, les différentes sources de bruit.

A B C
{ : { G i ) I Electronique de
e  Cristal EO 5 >
[ RESERUESONY) ] / / traitement du signal
Photodiode
\ J \ J \ J
L Y
Bruit relatif en intensité Bruit de grenaille Bruit de Johnson
Oy =@ pupl CIigr =a PUPE”2 gi=aT

FIGURE 2.11 — Schéma d’identification des différentes sources de bruit dans un capteur électro-
optique.

La premiére source de bruit (notée A sur la figure 2.11) provient de l'utilisation d’une diode
laser. Celle-ci présente en effet un bruit relatif en intensité (appelé RIN pour "Relative Intensity

Noise") qui correspond & un bruit proportionnel au signal. Dans une bande de fréquence A f
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autour de la fréquence f, ce dernier s’écrit :

SspA

(2.35)

ol < P > représentent la puissance optique moyenne du laser. Ssp est la densité spectrale de
bruit. La valeur du RIN (exprimée en dB/Hz) dépend ainsi de la fréquence et s’intégre sur 1’en-
semble de la bande d’analyse. Il existe deux contributions & la densité spectrale de bruit d’une
diode laser : un bruit en 1/f se manifestant typiquement pour des fréquences inférieures a 100
kHz et un bruit lié & ’émission spontanée qui présente des valeurs faibles sur ’ensemble de la
gamme fréquentielle (excepté au voisinage de la fréquence de résonance de la diode laser). Dans
le cadre de nos applications, nous utilisons des sources laser trés bas bruit, affectées d’'un RIN

dont les valeurs sont typiquement inférieures a -150 dB/Hz.

Reportons a présent notre attention sur la chaine de détection, seconde source de bruit du
systéme (notée B sur la figure 2.11). Celle-ci est constituée, dans un premier temps, d’'une pho-
todiode. Cette derniére permet de convertir la puissance optique incidente P,,; en photo-courant

iph- La relation reliant ces deux grandeurs est la suivante :
iph = RPopt (2.36)

ol R est la réponse de la photodiode exprimée en A/W. Le bruit associé au fonctionnement des
photodiodes s’appelle le bruit de grenaille. Le courant photo-créé résulte d’une série d’événements
discrets, a savoir le passage d’électrons individuels en bande de conduction liée & I’absorption un
a un des photons incidents. Ces événements surviennent de maniére aléatoire et sont donc régis
par une approche statistique. La variance du bruit de grenaille s’écrit :

o7, = 2eipAf (2.37)
ol e est la charge de I’électron et Af constitue la bande d’analyse. Le bruit de grenaille est un
bruit parfaitement blanc, donc indépendant de la fréquence. Ce dernier, sur lequel on ne peut
agir, est considéré ici comme la limite théorique & atteindre. Il existe, par ailleurs, un autre type
de bruit (noté C sur la figure 2.11) a I'ceuvre au sein de la chaine de détection : le bruit thermique
ou bruit de Johnson. Ce dernier est lié aux éléments résistifs du premier étage d’amplification
(comme par exemple la résistance de charge du photo-détecteur ou encore 1’électronique associé a
I’analyseur de spectre). L’agitation thermique des porteurs de charge est un phénoméne aléatoire
qui engendre des fluctuations de tension aux bornes de la charge et par la-méme de la tension
de sortie. Ce bruit, d’origine thermique, existe méme en ’absence de tout courant électrique. Il

s’exprime par la relation suivante :

oy = dkgRTAf (2.38)

ou kp est la constante de Boltzmann, R la résistance du matériau, T' la température et Af la

bande d’analyse. Il s’agit 14 encore d’un bruit blanc.

Pour I’étude du champ électrique minimal mesurable, nous devons sommer les puissances re-
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latives & chacun de ces bruits, moyennant 1’hypothése qu’ils ne sont pas corrélés les uns aux
autres. Néanmoins, nous ne considérons par la suite que le bruit de grenaille afin de déterminer
la sensibilité théorique ultime du systéme de mesure. Nous nous plagons, par ailleurs, dans le cas
de la modulation d’état de polarisation décrit précédemment. Ainsi, le photo-courant délivré par

la photodiode de la voie de détection s’écrit :

— =
. RP, 2nLAK.E
th = 5 Pt (1 + )\ Q) (239)

Comme évoqué plus haut, nous définissons le champ électrique minimal mesurable E,,;, comme
la valeur minimale du champ électrique appliqué induisant une déviation égale a I’amplitude
efficace du bruit (ici le bruit de grenaille). En se placant dans la situation ou _A—I—}( et ETg; sont
colinéaires (configuration pratique correspondant & un maximum de la réponse électro-optique),

il vient 1’égalité suivante :

PR L| AK || Ein

VERPp AT = 5 (2.40)

De 14, nous pouvons extraire la valeur du champ électrique minimal mesurable :

o A eAf

= (2.41)
7L|AK|| | RPopt

Cette expression est particuliérement importante dans la mesure ou elle fournit de précieuses
informations pour optimiser la sensibilité du systéme de mesure. L’obtention d’une meilleure
sensibilité passe donc, d’une part, par la gestion de certains paramétres expérimentaux (comme la
puissance optique Ppy; ou encore la bande d’analyse A f), et d’autre part, par le choix judicieux de
certains parametres du cristal électro-optique utilisé (en 'occurrence sa longueur L et 'amplitude
de son vecteur sensibilité HA—I% |I). Les aspects concernant les propriétés optiques et électro-
optiques des cristaux feront 'objet d’une double étude (a la fois bibliographique et expérimentale)
au cours du chapitre suivant. Ils sont en effet fondamentaux pour élaborer une figure de mérite

permettant de statuer sur ’adéquation des cristaux avec les applications visées.

2.5.2 Champ maximal mesurable et dynamique

Une autre donnée d’intérét concernant le systéme de mesure est le champ électrique maximal
mesurable. Sa valeur constitue la borne supérieure de la dynamique de mesure (bornée infé-
rieurement par E,,;,). Dans expression 2.40 du photo-courant délivré par la photodiode, nous
nous sommes placés dans I'approximation des petits déphasages, permettant une simplification
du paramétre sin g en pg. Cette approximation nous a permis de définir une relation linéaire
entre le champ électrique & mesurer et le photo-courant. Le champ électrique maximal mesurable
FEpq: s’obtient en se positionnant & la limite de la zone de linéarité, définie conventionnellement
a 1 dB de compression (se traduisant par un écart de 1 dB entre la courbe réelle, qui correspond

& une sinusoide, et la droite représentant la linéarité de la réponse de la photodiode vis-a-vis de
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g et donc du champ électrique appliqué) :

sin Yg,,.. _ 1

(2.42)

La résolution de cette équation conduit & I'expression du champ électrique maximal mesurable :

A

Fnaz = 0,41 (2.43)
" TL|AK|

Des expressions respectives de E,in €t Fnmae, 1l est & présent possible de déduire ’expression de

la dynamique de mesure Dyn :

E
Dyn = 20logo(—-) (2.44)
Emin
En exploitant les relations 2.41 et 2.43, il vient alors :
RP,
Dyn =201 0,41 L 2.45
= 2logyo 0,41 | =52) (2.5

Il est important de noter que la dynamique ne dépend d’aucune des caractéristiques de 1’élément
de transduction ni de la longueur d’onde du laser. Elle est principalement liée aux paramétres
de la chaine de détection, qui sont donc déterminants pour obtenir une grande dynamique de
mesure. La gamme des amplitudes de champs électriques accessibles est liée quant & elle aux
propriétés du transducteur électro-optique. Ainsi, comme le résume la figure 2.12, la dynamique
de mesure ne varie pas d’un cristal & un autre. Seules les valeurs des champs électriques E,ip
et Eqe seront affectées par le choix du cristal électro-optique : un cristal présentant un vecteur
sensibilité de grande amplitude permettra d’obtenir une grande sensibilité de mesure tandis qu'un

cristal moins performant permettra de mesurer des champs électriques de plus forte amplitude.

E (dB)
A
—+ ]
10° -+ Iy —— Cristal EO peu sensible
—1 Dyn —— Cristal EO trés sensible
Dyn
T y Dyn = Dyn pour Af donné
10° 4 /
1+ N R T RN T T R I B
T+ +T+—T—+—> 094
1 10° 10° 10° 10%

FIGURE 2.12 — Courbes qualitatives représentant les champs électriques minimum et maximum mesurables au
sein du cristal électro-optique en fonction de la bande passante. Les tendances sont données pour un cristal trés
sensible (courbes rouges) et pour un cristal peu sensible (courbes bleues).



2.5.3 Reéponse fréquentielle

Nous nous proposons & présent d’étudier le comportement fréquentiel de la réponse du systéme
électro-optique. 11 s’agit, pour cela, de définir les différents éléments influant sur la bande passante

globale du capteur. Les limitations sur la bande passante ont principalement trois origines :

— la bande passante de la chaine de détection
— la bande passante liée au temps de vie des photons dans le cristal électro-optique

— le temps caractéristique de l'effet électro-optique

La bande passante de la chaine de détection est principalement limitée par celle de la photo-
diode utilisée. Le comportement fréquentiel de cette derniére est comparable a celui d’un filtre
passe-bas du premier ordre. Il existe, & ’heure actuelle, des modéles commerciaux présentant
des fréquences de coupure de plus de 70 GHz (exemple des photodiodes U?T XPDV3120R),
excédant ainsi largement les gammes fréquentielles des applications visées dans le cadre de cette
thése. Outre le photo-détecteur, 'emploi d’un éventuel amplificateur peut également conduire &

des limitations dans la gamme fréquentielle d’utilisation de ’appareil.

D’autre part, une seconde limitation forte est liée & la bande passante correspondant au
temps de vie des photons au sein du cristal électro-optique. Cette bande passante s’obtient par
transformée de Fourier de la réponse impulsionnelle du cristal. Dans le cas d’un capteur basé sur
la modulation d’état de polarisation, cette derniére s’apparente & un créneau temporel corres-

pondant au temps de traversée effectif du cristal par les photons :

2nL
T=— (2.46)
c
La fréquence de coupure associée se détermine donc par transformée de Fourier de ce créneau

temporel. Il vient alors :
~0,443c

2nL

Remarquons que dans la zone plate de la réponse fréquentielle, le champ électrique & mesurer

fe (2.47)

peut étre considéré comme quasi-statique au regard du temps de parcours de ’onde optique au
sein du cristal. Il est également nécessaire de mettre ’accent sur le fait que la bande passante
est inversement proportionnelle & la longueur du cristal. Or, nous avons souligné précédemment
le rapport de proportionnalité entre la sensibilité et la longueur du cristal. Ainsi, un cristal dont
la longueur serait doublée verrait sa sensibilité accrue d’un facteur deux tandis que la bande
passante serait divisée par deux. A partir de ces considérations, il est d’ailleurs possible de

définir une longueur optimale du cristal telle que :

0,443c

T (2.48)

Lopt =
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Cette longueur, permet alors de définir, & partir des expressions 2.41 et 2.43, les champs optimaux

extrémes mesurables :

port _ 2n fo eAf
min ——
7| AK |0, 443¢ \| RPopt (2.49)
opt __ nfc)‘

=0,82
e 7| AK |0, 443¢

La figure 2.13 présente 1’évolution de la sensibilité optimale de mesure en fonction de la bande
passante, pour des bandes d’analyse respective de 1 Hz (cas des signaux CW) ou prise égale a la

bande passante (Af = f., cas des signaux temporels).

Eopt (V/m)

A
10° -+
1 ——
10° -

1 — Af=f (casde E _ enrégime temporel)
10° 4

-+ — QAf=1Hz (cas de E , en régime fréquentiel)
10° 4+

e e
10° 10° 10° 102

FIGURE 2.13 — Courbes représentant la sensibilité optimale de mesure en fonction de la bande passante, pour
des bandes d’analyse de 1 Hz (courbes rouges) ou prise égale a la bande passante (courbes bleues).

Le dernier facteur d’influence de la bande passante globale du systéme de mesure est lié
au temps caractéristique de 'effet Pockels. Celui-ci ne présente pas de limitations pénalisantes
pour les applications visées puisque la fréquence de coupure qui lui est associée est de l'ordre
d’une dizaine de Térahertz. Il présente également une fréquence de coupure basse située entre
quelques Hz et plusieurs kHz selon les cristaux, traduisant une dégradation des performances
électro-optiques a basse fréquence. Cette coupure basse est liée a la présence de zones de charges
d’espace dues & des impuretés chargées au sein du cristal. Selon leur densité et leur mobilité
intrinséque, ces impuretés peuvent écranter de maniére plus ou moins conséquente le champ
électrique & mesurer.

La figure 2.14 présente, & partir des bandes passantes associées & chacun des facteurs pré-
cédemment évoqués, la bande passante globale du systéme de mesure. Nous avons jusqu’alors
considéré un cas idéal, ou la réponse en fréquence du capteur électro-optique est plate sur ’en-
semble de sa gamme fréquentielle d’utilisation. Cette supposition est valide dans le cas de cristaux
non piézoélectriques. Néanmoins, une majorité d’entre eux sont le théatre de phénoménes de ré-
sonances piézoélectriques survenant dans une bande fréquentielle de quelques centaines de kHz a
plusieurs MHz selon leurs dimensions. Ces résonances se traduisent par une exaltation des coef-
ficients électro-optiques, impliquant ainsi une sensibilité de mesure accrue a certaines fréquences

bien précises. Ces aspects seront abordés plus en détails au cours du chapitre suivant.
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FIGURE 2.14 — Bande passante théorique d’un systéme de mesure électro-optique basé sur la modulation d’état
de polarisation. a) Bande passante de chaque facteur limitant : bande passante lié au temps d’établissement de
Veffet Pockels (courbe bleue, présentant une fréquence de coupure basse de 10 Hz et une fréquence de coupure
haute de 10*° Hz), bande passante de la photodiode (courbe verte, présentant une fréquence de coupure de 50
GHz), bande passante liée au temps de vie des photons au sein du cristal électro-optique (courbe rouge, établie
pour un cristal d’une longueur de 100 pm et dont l'indice de réfraction vaut 2,18). b) Bande passante globale du
systéme de mesure, déduite des trois précédentes.
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Chapitre 3

Choix et caractérisation des cristaux

électro-optiques

3.1 Détermination des candidats potentiels

3.1.1 Critéres de sélection

La mesure du champ électrique et de la température au sein d’un milieu biologique impose que
le choix du cristal électro-optique soit une étape capitale dans la réalisation d’une sonde dédiée
a des expérimentations en bioélectromagnétisme. Il doit répondre d’une part, aux contraintes
spécifiques des milieux biologiques et d’autre part, il doit permettre une mesure précise et non
perturbatrice. En ce qui concerne la mesure du champ électrique, il doit étre non absorbant,
autrement dit présenter une plage de transparence large autour de la longueur d’onde de travail.
Sa variation d’indice avec le champ électrique & mesurer doit étre significative, ce qui implique
des coefficients électro-optiques élevés. En effet, la recherche d’une meilleure sensibilité de mesure
passe par Uefficacité électro-optique du cristal (se traduisant par un vecteur sensibilité de grande
amplitude et donc par une profondeur de modulation des indices de réfraction plus importante).
D’autre part, la sonde ne doit pas présenter d’éléments métalliques afin de ne pas perturber
le champ électrique & mesurer. A ce titre, les capteurs actuellement développés par la société
Kapteos sont entiérement diélectriques. La permittivité du cristal est également un paramétre
crucial. Le contraste de permittivité entre le milieu biologique et le cristal entraine une réduction
ou une concentration du champ dans le cristal (champ mesuré) relativement au champ extérieur
(champ que l'on souhaite mesurer). La permittivité du cristal doit étre la plus proche possible
de celle du milieu biologique d’étude afin de minimiser la déviation des lignes de champ & l'in-
terface entre le capteur et le milieu et, par voie de conséquence, d’obtenir une mesure de trés
faible invasivité. La compréhension du comportement diélectrique des milieux biologiques et la
discrimination de ses paramétres pertinents (permittivité et conductivité) prend alors tout son
sens. Les courbes trouvées dans la littérature, présentant les permittivités des différents tissus
sur un large spectre de fréquences, fournissent des renseignements précieux quant au choix du
cristal le plus adapté. Le premier chapitre s’est attaché a décrire le comportement diélectrique
des milieux biologiques et & fournir quelques courbes illustrant son évolution fréquentielle. A titre

d’exemple, le tantalate de lithium (LaTiOg3) posséde une permittivité de 42, valeur assez proche
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de la permittivité des solutions ioniques utilisées dans les fantdémes pour les expérimentations in
vivo, ou dans les boites de Pétri, dans le cas des expérimentations in vitro.

Dans le cas de la mesure en température, le cristal électro-optique doit présenter une bonne sensi-
bilité en température. En d’autres termes, sa variation d’indice en fonction de la température doit
étre élevée. Les paramétres d’intérét pour optimiser la sensibilité en température des sondes sont
donc les coefficients thermo-optiques des cristaux électro-optiques. De plus, afin d’étre adaptée a
la mesure en milieu biologique et d’avoir la plus faible inertie thermique, la sonde doit présenter
de trés faibles dimensions.

L’ensemble de ces caractéristiques permettront de choisir, parmi les candidats potentiels, les cris-
taux offrant les meilleurs performances pour les applications visées. Les cristaux retenus seront
ensuite validés expérimentalement : détermination des indices de réfraction et de leur coeflicient
thermo-optique associé et caractérisation des coefficients électro-optiques d’intérét sur une large
bande fréquentielle. Des montages spécifiques seront réalisés pour établir chacun de ses para-
meétres sur une grande plage de fréquence (de quelques Hz jusqu’a quelques GHz) correspondant
a la plage d’utilisation des sondes. Outre la simple nécessité de controler ces paramétres d’intérét,
la littérature ne fournit pas toujours une liste de valeurs exhaustive, & haute fréquence et pour
une longueur d’onde de travail centrée & 1550 nm. Le tableau 3.1 fournit la liste des cristaux

électro-optiques présélectionnés (isotropes et anisotropes), sur la base d’une large investigation

bibliographique.
Cristaux isotropes Cristaux anistropes
CdTe LiTaOs3
ZnTe LiNbOg
BSO SBN :61
BGO BaT103
InP SnsPoSe
GaAs BNN

TABLE 3.1 — Tableau récapitulatif des différents cristaux (isotropes et anisotropes) présélectionnés.

3.1.2 Etablissement d’une figure de mérite pour la mesure du champ élec-
trique

La formalisation d’une figure de mérite pertinente pour la mesure du champ électrique débute
par la discrimination préalable des grandeurs physiques qui interviennent dans le processus de
transduction. Dans le cas d’une sonde électro-optique, les deux aspects majeurs a prendre en
compte sont l'efficacité électro-optique, définie par le vecteur sensibilité, et la relation existant
entre les permittivités diélectriques respectives des milieux en regard (en l'occurrence le cristal
et le milieu biologique). Nous ne nous intéressons donc ici qu’aux seuls paramétres intrinséques
aux cristaux électro-optiques. Les paramétres extrinséques (comme la longueur du cristal) ne

sont donc pas pris en compte.

Abordons, dans un premier temps, l'influence des permittivités diélectriques du cristal et

des milieux biologiques sur la mesure du champ électrique. Il est utile de rappeler que le champ
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électrique réellement mesuré est celui qui régne a 'intérieur du cristal et non le champ électrique
extérieur en I’absence de sonde (I'objet de la mesure). Deux paramétres influent principalement
sur 'existence de ce ratio champ interne/champ externe a mesurer : la géométrie du capteur
d’une part et le contraste de permittivité entre le cristal et le milieu ambiant d’autre part. En
ce qui concerne la géométrie du cristal, les travaux menés par G. Gaborit lors de sa thése [128]
ont montré, sur la base de calculs d’électrostatique dans les milieux diélectriques, I'importance
conjointe d’utiliser un cristal trés fin (afin de minimiser les perturbations induites sur le champ
électrique a mesurer) et de forme cylindrique (forme optimale qui garantit une conservation de la
direction du champ électrique et permet également de s’affranchir des effets de pointes inhérents
a l'utilisation de géométries cubiques). Afin d’appréhender au mieux les effets du ratio entre le
champ électrique interne au cristal et le champ électrique externe & mesurer, nous nous placons
dans le cas simple d’un cristal électro-optique de forme cylindrique et de longueur infinie placé

entre deux électrodes planes. L’équation de Poisson, dans le cas d’'un milieu sans charge, s’écrit :
AV =0 (3.1)

La résolution de cette équation, dans le cas d’un cristal de forme cylindrique, peut se restreindre
& un simple probléme dont la symétrie de révolution autorise un traitement analytique en deux
dimensions. Dans un repére cylindro-polaire, la solution générale d’une telle équation peut s’ex-
primer ainsi :

V(r,0) = (Br+ é) cos 6 (3.2)

Le champ électrique dérive du potentiel V :
—
E=—gradV (3.3)

En injectant 3.2 dans 3.3 et en résolvant les équations de continuité du champ & l'interface entre

le cristal électro-optique et le milieu biologique [131], il vient alors :

2 .
ﬁcrist = &Ebio (34)

Ebio T Ecrist

ol ﬁmst et ﬁbio désignent respectivement le champ électrique au sein du cristal et du milieu
biologique. e.rist €t €40 sont les permittivités diélectriques associées a chaque milieu. L’obtention
de la plus grande sensibilité de mesure associée a 1’exigence d’une sonde non perturbatrice conduit
a rechercher I'égalité entre ﬁcrist et Ebw Au regard de la relation 3.4, cette condition est remplie

lorsque €qrist = €pio- Lrois cas sont a considérer :

— Ecrist > €pio : NOUS assistons alors & une déformation des lignes de champ qui contournent
le cristal électro-optique conduisant & l'inégalité Ecmt < ﬁbio

— Ecrist < Epio : les lignes de champ convergent au sein du cristal, créant un renforcement
du champ électrique intra-cristal, mais engendrant du méme coup une déplétion du champ
électrique ambiant.

— Ecrist = Ebio, les lignes de champ traversent le cristal sans aucune déformation, ce dernier

est parfaitement "transparent" d’un point de vue diélectrique (cas idéal)
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Afin de prendre en compte 'exigence d’une minimisation des perturbations engendrées par le
cristal électro-optique sur le champ électrique & mesurer, nous redéfinissons le ratio entre ﬁcm-st
et ﬁbio par la fonction f(ecpist) :

2 MAn[E crist, Epio (3.5)

f(gcm'st) =

Ecrist T Ebio

Nous nous proposons, pour élaborer une figure de mérite réaliste, de fixer a 40 la valeur de la
permittivité associée aux milieux biologiques. Cette valeur n’est pas anodine puisqu’elle corres-
pond & la permittivité des solutions biologiques utilisées dans les fantdomes anthropomorphiques
dédiés aux expérimentations en dosimétrie radiofréquence. La figure 3.1 confronte 1’évolution de

la fonction f avec le ratio réel entre fcmst et ﬁbm.

2.0f

Ratio Ecrist/Ebio
e .
S o

o
4l

0.0:! . . . i
0 50 100 150 200
Permittivité du cristal EO

FIGURE 3.1 — Profil du rapport théorique champ électrique intra-cristal/champ ambiant (courbe rouge) accom-
pagné d’une modification destinée a prendre en compte les perturbations engendrées sur le champ électrique a
mesurer.

La courbe noire intégre ainsi la notion de "contraste diélectrique minimum", par inversion de
la courbe théorique rouge sur la portion correspondant au renforcement du champ électrique au

sein du cristal électro-optique.

La seconde étape nécessaire & l’élaboration d’une figure de mérite dédiée & la mesure du
champ électrique concerne I’évaluation de l'efficacité électro-optique des cristaux. Il s’agit plus
précisément d’étudier les directions privilégiées pour lequel le vecteur sensibilité présente un
maximum d’amplitude. Les calculs sont conduits & partir des valeurs des indices de réfraction
et des coefficients électro-optiques disponibles dans la littérature. Ainsi, pour chaque cristal
présélectionné sur la base d’une recherche bibliographique, une représentation en trois dimensions
du vecteur sensibilité est effectuée. Chaque figure fait apparaitre a la fois 'amplitude de ce vecteur
et, par ailleurs, 'angle A entre le vecteur d’onde de 'onde optique la,) et le vecteur sensibilité
ﬁ( . L’angle A est tracé sous la forme de courbes de niveaux s’étalant de 0 & 90°, définies par
une échelle de couleurs spécifique. Trois configurations particuliéres sont alors mises en lumiére :

— la couleur violette est employée pour désigner A = 0° : il est possible d’accéder a la
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composante du champ électrique colinéaire au vecteur d’onde k:—w)

— la couleur rouge est utilisée pour visualiser 1’égalité A = 90° : il est possible d’accéder aux
deux composantes du champ électrique transverses au vecteur d’onde la,) par une rotation
de 90° du cristal électro-optique

— la couleur verte correspond a l'égalité A = 54,74° : il est alors possible d’accéder aux trois
composantes du champ électriques (par rotations successives de 60° du cristal) qui forment

chacune un angle de 54, 74° avec le vecteur d’onde k:—w) .
L’épaisseur des traits de couleurs utilisés pour représenter chaque configuration particuliére dé-
signe I’étendue de surface occupée entre les courbes de niveaux A — 2° et A 4+ 2°. Ce paramétre
est important dans la mesure ol une épaisseur conséquente traduira une faible dépendance de la
sensibilité de mesure aux erreurs d’orientation (écarts aux valeurs nominales des coordonnées 6
et ¢ utilisées pour définir la coupe cristalline).

LiTaO3 — AK (pm/V) z
200

100

-100

-200 -100 O 100 200

-100

-200
J/ -200 -100 O 100 200

T
NN

-200
-200 -100 O 100 200

>

FIGURE 3.2 — Représentation tridimensionnelle de I"amplitude du vecteur sensibilité AK du LiTaOs et de
langle A qu’il forme avec le vecteur d’onde k,,. Les coupes dans les plans principaux sont également présentées.
L’amplitude du vecteur sensibilité est exprimée en pm.V 1.

Ces figures peuvent se décliner selon trois versions : deux d’entre elles dédiées respectivement
aux vecteurs Ky et K_, associés aux indices n et n_ (cas de figure ou le cristal électro-optique
est employé comme modulateur d’amplitude ou de phase) et une troisiéme dédiée au vecteur AK,
associé a la différence d’indices de réfraction n, —n_ (cas de figure ou le cristal est utilisé comme
modulateur d’état de polarisation). Nous ne intéressons par la suite qu’a cette derniére configu-
ration puisque nous avons fait le choix de développer un capteur basé sur la modulation d’état de
polarisation. L’objectif principal consiste alors a rechercher les coupes cristallines de coordonnées

(0, ) pour lesquelles nous obtenons I'une des trois valeurs particuliéres de A avec la plus grande

69



amplitude du vecteur sensibilité A—I% associé. Il est, par ailleurs, important de privilégier des
coupes cristallines ol le maximum du vecteur sensibilité correspond & une zone topologique non
pointue des courbes représentatives, afin de s’affranchir au mieux des effets relatifs aux possibles
erreurs d’orientation. La figure 3.2 illustre la représentation 3D du vecteur sensibilité _A—I_)( du
tantalate de lithium. Elle laisse entrevoir une utilisation intéressante du cristal lorsque A = 90°.
En effet, dans ce cas de figure, nous obtenons un maximum d’amplitude du vecteur sensibilité
dans une zone large présentant une importante insensibilité aux erreurs d’orientation de coupe
cristalline. Ainsi, pour une direction du faisceau laser selon 'axe x (correspondant a la direction
<100> du cristal de LiTaOs3), le vecteur sensibilité est orthogonal au vecteur d’onde de 'onde
optique : le cristal est alors sensible aux deux composantes du champ électrique (situées dans le
plan transverse (yOz)) par rotation de 90° de la sonde autour de son axe de symétrie de révo-
lution. Les représentations tridimensionnelles relatives aux autres cristaux présélectionnés sont
présentées en annexe. Pour effectuer les calculs nécessaires & ces représentations, nous avons uti-
lisé les valeurs des indices de réfractions & 1550 nm, longueur d’onde d’émission des diodes lasers
employées dans les capteurs développés. Les coefficients électro-optiques ont été choisis a cette
méme longueur d’onde et nous avons, par ailleurs, privilégié les valeurs a haute fréquence (valeurs
prises aux fréquences supérieures a celles des résonances piézoélectriques du cristal) lorsqu’elles
étaient disponibles dans la littérature. La figure 3.3 présente, pour chaque cristal, les différentes
valeurs de I'amplitude du vecteur sensibilité _A—I_)( associé aux trois configurations d’intérét (A =
0, 54,74 et 90°).

u LiTaOs

1 SBN:61
LiNbO;
BaTiO3
BNN
SnyP,Se

= KNSBN

FIGURE 3.3 — Amplitude du vecteur sensibilit¢ AK pour A = 0° (disque central), A = 90° (premier anneau)
et A = 54,74° (second anneau). Les valeurs sont exprimées en pm.V ™'

Pour analyser les mérites respectifs de chacun de ces cristaux, il est nécessaire d’établir une
relation permettant de quantifier leur aptitude & mesurer le champ électrique avec une grande
sensibilité. Cette figure de mérite doit prendre en compte I"amplitude du vecteur sensibilité ainsi

que la notion de contraste diélectrique entre le cristal et les milieux biologiques étudiés :

2 min[gbio(w)7 82_7’istal (w)] . ?_ (w, )2 min[gbio(w)7 6;"istal (w)] ||

FMpo(w, ) = | E*(w, A -
(0, 2) = ([, A & pristar(W) + Epio(w) Eeristal (W) + Ebio (W)

(3.6)
ou l_g*(w, A) et I_(L(w, ) sont les vecteurs sensibilité, associés aux indices ny et n_. e} . . (w)

et e (w) sont les valeurs de permittivité extraites du tenseur et associées aux indices n4 et
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n_. Cette figure de mérite n’est applicable qu’aux cristaux anisotropes. A ce stade, de nombreux
cristaux semblent pertinents. Néanmoins, certains ont été écartés. Le BaTiOgs, malgré un vecteur
sensibilité d'une amplitude remarquable, présente deux désavantages majeurs. Tout d’abord, il
posséde une anisotropie diélectrique trés importante, augurant d’une déformation du champ élec-
trique & mesurer & l'interface avec le milieu biologique. Par ailleurs, il est le siége d’une transition
de phase tétragonale — orthorombique vers 10°C, trés proche de la température d’utilisation du
capteur. Ce changement de phase implique un changement de tenseur [r;], et donc de la fi-
gure de mérite électro-optique du cristal. Certains cristaux, a 'instar du BNN, du KNSBN ou
du SnyP5Sg, ne sont pas disponibles commercialement, impliquant des processus de croissance
cristallographique peu maitrisés et, par voie de conséquence, des performances électro-optique
peu reproductibles. Deux cristaux sont encore en lice : le niobate de lithium et le tantalate de
lithium. Le calcul de leur figure de mérite donne respectivement 102 et 134 pm.V~!.Au regard
de ces valeurs, le tantalate de lithium semble étre plus performant que le niobate de lithium. De
plus, il présente une trés faible anisotropie diélectrique aux hautes fréquences (LT : ¢, = 42,6,
€. =42,8; LN : g, = 43, ¢, = 28.

Nous n’avons considéré jusqu’a maintenant que des cristaux anisotropes. Dans le cas des
cristaux isotropes, la représentation tridimensionnelle des vecteurs sensibilités AK, et AKj} est
grandement simplifiée. En effet, en raison de l'unicité du tenseur électro-optique associé a ces
cristaux, les courbes sont toutes semblables, & un facteur d’amplitude prés. La figure 3.4 illustre

les formes tridimensionnelles générales associées a chacun des deux vecteurs sensibilités.

<001> AK, <001>

/. \\
Vil NN
’/lllllllll\\‘\‘\}%%\\\\\%\\“\\\

T

<010> <010>

<100> <100>

FIGURE 3.4 — Représentation tridimensionnelle des vecteurs sensibilités AK, et AK, définis pour tous les
cristaux isotropes.

Conformément aux considérations théoriques évoquées au cours du chapitre précédent, nous
AK,|| = ||AKp|| dans le cas d’'une coupe <111>, traduisant ainsi la faculté

du cristal & mesurer simultanément les composantes transverses du champ électrique avec la

constatons 1'égalité

méme sensibilité. Dans ce cas particulier, il est possible de définir la figure de mérite électro-
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optique comme suit :

2 min[gcrista 6bio] ||KI?>|| _ 2 V 2/3n2r41 min[gcrista Ebio] (3 7)
all = .

FMgo =
Ebio T Ecrist Ebio T Ecrist

Suite & une recherche bibliographique importante, le cristal retenu est le BSO (Oxyde de Bismuth
et de Silicium). Comme le montre la figure 3.5, c’est celui dont la valeur de la figure de mérite
est la plus grande. Par ailleurs, il est parfaitement transparent a 1550 nm et ses caractéristiques
physico-chimiques sont parfaitement adaptées a celles des milieux biologiques (insolubilité, non
toxicité, ...). Tout comme le tantalate de lithium, il sera présenté plus en détails au cours de ce

chapitre.

FMeo (pm.V 1)
50¢

401

301

20}

10p

oL

BSO ZnTe INP GaAs BGO CdTe

FIGURE 3.5 — Comparaison des différentes figures de mérite des cristaux électro-optiques isotropes.

3.1.3 Etablissement d’une figure de mérite pour la mesure de la température

Nous ne nous intéressons qu’aux seuls cristaux anisotropes pour établir une figure de mé-
rite en température. Il a en effet été démontré précédemment que les cristaux isotropes utilisés
en configuration de modulation d’état de polarisation étaient insensibles aux effets de la tem-
pérature. Deux facteurs sont prépondérants dans le choix d’un cristal en tant qu’élément de
transduction d’une sonde dédiée a la mesure de la température :

— la sensibilité de la biréfringence du cristal aux variations de la température. Elle doit étre
maximisée et passe donc par la recherche d’un cristal présentant une valeur du paramétre
thermo-optique dAn /90T la plus élevée possible

— le temps de réponse du cristal vis-a-vis des variations de la température.

En attribuant la méme importance & ces deux aspects, la figure de mérite en température peut

alors s’écrire :

1 8]An”()\)\
pCr, oT

ot An;; correspond & la biréfringence naturelle entre les axes diélectriques 7 et j et pC,,, traduit la

FMyp(\) =

(3.8)

capacité calorifique volumique du cristal (p étant la densité et C,, la capacité calorifique massique
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du cristal). Le terme 1/pC,, est donc lié au temps de réponse en température du cristal : plus il
est grand, plus 'inertie thermique du cristal est faible et plus le temps de réponse en température
du cristal est court. La figure 3.6 fait apparaitre les différentes figures de mérite en température

des cristaux électro-optiques présélectionnés.

FM7 (10~%cm®.J7Y)

60

401

20

LiTaO3 BaTiOs Sn,P,»Se SBN:61 BNN LiNbOs

FIGURE 3.6 — Comparaison des différentes figures de mérite en température des cristaux électro-optiques
présélectionnés.

Les capacités calorifiques volumiques des cristaux sont globalement équivalentes (comprises
entre 2 et 3 J.em 3. K1), traduisant une inertie thermique variant peu. A contrario, le coefficient
thermo-optique associé & la biréfringence est beaucoup plus variable d’un cristal & 'autre. C’est
donc principalement ce dernier critére qui influe sur la valeur des différentes figures de mérites
calculées. Le SBN :61 est ici en pole position, suivi de prés par le BaTiOgz et le BNN. Ils présentent
des figures de mérite augmentées respectivement d’un facteur 5, 3 et 2 par rapport au LiTaOg
actuellement utilisé dans les sondes. Malheureusement, ses cristaux ont été écartés pour les

raisons évoquées précédemment.

3.1.4 Présentation des cristaux retenus

La partie suivante est le fruit d’un travail bibliographique correspondant & la compilation de
nombreuses données d’intérét sur les deux cristaux électro-optiques retenus : le LiTaO3 (cristal

anisotrope couramment utilisé dans les applications électro-optiques) et le BSO (cristal isotrope).

3.1.4.1 Le tantalate de lithium : LiTaOg

Structure cristallographique et propriétés générales

A température ambiante, le tantalate de lithium posséde un systéme cristallin trigonal, de
classe 3m. Sa structure peut étre représentée par un réseau d’octaédre d’oxygéne distordu s’arti-
culant autour de 'axe de la polarisation spontanée (axe polaire selon ¢). L’occupation des sites
octaédriques suit la séquence suivante : Li, Ta, site vacant (voir figure 3.7). Ces arrangements

cationiques expliquent les valeurs élevées de la polarisation spontanée et de la température de
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FIGURE 3.7 — Structure du LiTaOs3 a température ambiante.

Curie (T.= 874-880 K pour un cristal congruent et T.= 960-963 K pour un cristal stcechio-
métrique [132]) et sont donc & lorigine de la ferroélectricité dans le tantalate de lithium. Les
paramétres de maille sont a=5.143 A et ¢=13.756 A [133]. Son point de fusion éleve (1923 K)
lui garantit une bonne stabilité thermique. Il est également insoluble dans ’eau et présente une
bonne stabilité chimique. Par ailleurs, il posséde une dureté de 6 Mohs [134] et une densité de
7.454 g/cm?® [135].

Propriétés diélectriques

La température de Curie du tantalate de lithium étant assez élevée, contrairement & certains
cristaux comme le titanate de baryum ou le SBN :61. La permittivité diélectrique du cristal a
température ambiante se situe assez loin de son pic de transition de phase. Le tableau 3.2 réperto-
rie les valeurs des constantes diélectriques mesurées a basse fréquence (en-dessous des résonances
piezoélectriques, cas du cristal "non contraint") et celles mesurées a haute fréquence (au-dessus

des résonances piezoélectriques, cas du cristal "contraint"). Il est important de souligner le carac-

€q e Ref
Cristal "non contraint" 53.6 43.4 [136]
Cristal "contraint" 42.6 42.8 [136]

TABLE 3.2 — Tableau récapitulatif des différentes valeurs des constantes diélectriques pour un cristal de LiTaO3
4 basse et haute fréquences.

tére diélectrique faiblement anisotrope du tantalate de lithium (surtout & haute fréquence) qui
constitue un avantage certain pour la mesure du champ électrique. Cette caractéristique permet
en effet de limiter les déformations du champ électrique au passage de l'interface avec le milieu

ambiant.

Propriétés optiques et électro-optiques

A température ambiante le tantalate de lithium est un cristal uniaxe positif : n, > n,. Son
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domaine de transparence s’étend sur la plage 0.28-5.5 pum. Le tableau 3.7 donne les valeurs ex-

périmentales des indices ordinaires et extraordinaires du tantalate de lithium en fonction de la

longueur d’onde de travail [137]. Il est possible de trouver dans la littérature des relations de

A (pm) n, I,

0.45 2.2420 2.2468
0.50 2.2160 2.2205
0.60 2.1834 2.1878
0.70 2.1652  2.1696
0.80 2.1538 2.1578
0.90 2.1454  2.1493
1.00 2.1391 2.1432
1.20 2.1305 2.1341
1.40 2.1236  2.1273
1.60 21174 2.1213
1.80 2.1120 2.1170
2.00 2.1066 2.1115

TABLE 3.3 — Valeurs expérimentales des indices ordinaires et extraordinaires pour un cristal de LiTaOz [137].

dispersion (équations de Sellmeier) dépendant de la température :

— LiTaO3 stoechiométrique [138] :

0.007294 + 3.483933.10 872

n2(\,T) = 4.502483 +

n 0.001
A2 — 7.997242

— LiTaOg3 congruent [139] :

—0.02357)\2

AZ — [0.185087 4 1.607839.10—872)?

0.011901 + 1.82194.10~ 872

n?(\,T) = 4.514261 +

A2 —[0.110744 + 1.5662.10-8T2]2

0.073423
2 2
A2 — 0.199595 (3.9)
0.076144 )
A2 —0.1955962 0-02323)
(3.10)

Ces équations sont définies pour 0.39 pm < A < 4.1 pm et 303 K < T < 473 K. Par ailleurs,

dans le cadre des applications liées & la mesure en température, il est nécessaire de connaitre les

coefficients thermo-optiques du tantalate de lithium afin de connaitre la sensibilité de ses indices

de réfraction a la température. Le tableau 3.4 récapitule les valeurs de ces coefficients thermo-

optiques. Le tenseur électro-optique du tantalate de lithium correspond & celui des cristaux

A (pm) T (K) dn,/dT *107% (K71)

dne/dT 1076 (K1)

0.468 298 62
0.546 298 58
0.644 298 52
1.55 293

12
7
5
1.1

TABLE 3.4 — Valeurs des coefficients thermo-optiques pour un cristal de LiTaO3 [140]
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électro-optiques de groupe ponctuel 3m et s’écrit :

0  —roo 7113
0 ro2  T13
0 0 s (3.11)
0 Ts51
T51 0 0
—T922 0 0

En ce qui concerne les coefficients électro-optiques r1;;, il faut veiller & distinguer les valeurs
déterminées a basse fréquence (en dessous des résonances piezoélectriques, cas du cristal "non
contraint") des valeurs déterminées a haute fréquence (au dessus des résonances piezoélectriques,
cas du cristal "contraint"). Les deux tableaux 3.5 et 3.6 listent les valeurs des coefficients r;;
pour ces deux cas de figures. Dans le cadre de notre étude, seules les valeurs haute fréquence
sont importantes puisque la sonde est destinée & mesurer des champs électriques dans la gamme

fréquentielle des micro-ondes.

A (pm) vl (pm/V) 1l (pm/V) 1l (pm/V) 1l Ref

06328 84+09 =0 305 + 0.9 [141]
0.1+ 0.01 [142]
3.3913 45 0.3 27 15 [143]

TABLE 3.5 — Valeurs des coefficients électro-optiques pour un cristal de LiTaO3 "non contraint" (valeurs basse
fréquence)

A (um) rP5 (pm/V) 15, (pm/V) 155 (pm/V) 12, Ref

0.6328 6.2 ~ 0 28.5 8.4 [144]
0.6328 7 30.3 [144]

1+0.1 [142]
1.1523 5.2 ~ 0 26.7 8.9 [142]
3.3913 4.4 25.2 7 [144]

TABLE 3.6 — Valeurs des coefficients électro-optiques pour un cristal de LiTaO3 "contraint" (valeurs haute
fréquence)

3.1.4.2 L’oxyde de bismuth et de silicium : BSO

Structure cristallographique et propriétés générales

A température ambiante, 'oxyde de bismuth et de silicium (BSO) cristallise dans une struc-
ture cubique centrée et appartient au groupe d’espace I25. La technique de croissance la plus
employée s’appuie sur le procédé de Czochralski & partir d'un mélange stoechiométrique d’oxyde
de bismuth BiyOs et d’oxyde de silicium SiOs dans un rapport molaire de 6/1. Sa structure
cristalline est la méme que des cristaux comme le BijaGeOgy (BGO) ou encore le BijaTiOg
(BTO) avec lesquels ils partagent des propriétés optiques et électroniques trés similaires. Tous
ces composeés, de type BijaMOgyy (M = Si, Ge, Ti, Pb, Mn, ...) appartiennent a la famille des

sillénites. Concernant le BSO, son paramétre de maille est a = 10.104 A. Son point de fusion est
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FIGURE 3.8 — Structure du Bi;2SiO20 & température ambiante.

relativement élevé (1163K). Il est de plus insoluble dans I'eau et présente des caractéristiques
physico-chimiques compatibles avec celles des milieux biologiques d’intérét. Il posséde également

une dureté de 5 Mohs ainsi qu’une densité de 9.15 g/cm?.

Propriétés diélectriques

Tout comme pour le tantalate de lithium, il est important de distinguer les valeurs de la constante
diélectrique du BSO mesurées a basse fréquence (en dessous des fréquences de résonances piézo-
électriques) de celles mesureés a haute fréquence. Le tableau 3.7 fournit des valeurs trouvées dans

la littérature. A haute fréquence, la permittivité du BSO est trés proche de celle des milieux bio-

€ Ref.
Cristal "non contraint" 50-60 [145][146]
Cristal "contraint" 40-45  [146]

TABLE 3.7 — Tableau récapitulatif des différentes valeurs de la constante diélectrique pour un cristal de Bij2SiO2¢
4 basse et haute fréquences.

logiques, ce qui garantit une trés bonne continuité des lignes de champ a Uinterface cristal /milieu

biologique.

Propriétés optiques et électro-optiques

A température ambiante (dans sa phase paraélectrique), le BSO est un cristal isotrope. Son
domaine de transparence s’étend sur une grande plage de longueur d’onde : 0.4-6 um. La varia-
tion de son indice de réfraction avec la longueur d’onde de travail est donnée par I’équation de
Sellmeier. Cette relation de dispersion, déterminée empiriquement, est extraite de la littérature

[147] :
2.96265 2.56788

1 —0.07484/)2 * 1—210/22

n? = 2.75488 + (3.12)

La figure 3.9, représentation graphique de ’équation 3.12, permet de visualiser la dispersion
de l’indice avec la longueur d’onde sur la plage 0.6-2.4 pym. Relativement aux applications de
thermomeétrie, il est également fondamental de connaitre le comportement en température de
I'indice de réfraction. Le tableau 3.8 récapitule les différentes valeurs du coefficient thermo-

optique du BSO trouvées dans la littérature.
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FIGURE 3.9 — Evolution de l'indice de réfraction du Bii2SiO2g avec la longueur d’onde de travail.

A (pm) T (K) dn/dT x107¢ (K~!) Ref
0514 298 345 [143]
0.750 208 34.4 [148]

TABLE 3.8 — Valeurs du coefficient thermo-optique pour un cristal de Bi;2SiO2g

Le tenseur électro-optique du BSO est le suivant :

0 O

0 O
00 (3.13)

T41 0 0

0 T41 0

0 0 T41

Ce dernier ne comporte qu'un seul coefficient, le r4;. La encore, il est nécessaire d’effectuer
un distinction entre valeurs du coefficient a 1'état libre (pour des fréquences inférieures aux

fréquences de résonances piézoélectriques) et a I’état contraint (fréquence supérieures a la plage

A (pm) ri (pm/V) Ref

0633 5 [149]
0633  4.21 [150]
0.850  3.78 [150]

TABLE 3.9 — Valeurs du coefficient électro-optique pour un cristal de Bij2SiO20 & I’état libre.

des résonances piézoélectriques). Le tableau 3.9 liste les différentes valeurs trouvées dans la
littérature. A notre connaissance, la littérature ne présente aucune valeur du coefficient r4; du

BSO a l’état contraint (haute fréquence).
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3.2 Indices de réfraction et coefficients thermo-optiques

Sur la base d’une étude bibliographique, nous avons sélectionné les deux cristaux présentés
précédemment, & savoir le LiTaOj3 stoechiométrique ainsi que le BSO. Nous avons ainsi fait
I’acquisition de deux échantillons dont les dimensions sont les suivantes :

— 10 mm x 10 mm x 5,07 mm pour le BSO

— 4,75 mm x 20 mm x 5,3 mm pour le SLT
La caractérisation des propriétés optiques, thermo-optiques et électro-optiques des cristaux est
une nécessité a plus d’un titre. En effet, ces derniéres peuvent légérement varier selon de procédé
de croissance cristallographique employé. Il est donc impératif pour 'entreprise Kapteos de vé-
rifier la qualité des cristaux fournis en procédant & une comparaison des valeurs mesurées avec
celles tirées de la littérature (lorsqu’elles existent). Une premiére campagne de mesures a donc
été réalisée afin de discriminer précisément les indices de réfraction des cristaux retenus ainsi que

les coefficients thermo-optiques qui leur sont associés.

3.2.1 Description du montage expérimental

Afin de déterminer d’une part les indices de réfraction des cristaux et d’autre part leurs
coefficients thermo-optiques, nous utilisons le cristal comme une cavité Fabry-Pérot de faible

finesse. La figure 3.10 représente le banc optique mis en place.

collimateur @ collimateur
N2 T
b Y
E Y

cristal EO
+ element

chauffant photodiode

Laser (1550 nm)

FIGURE 3.10 — Banc optique dédié a la caractérisation des indices de réfraction et des coefficients thermo-
optiques associés.

Un faisceau laser, dont la longueur d’onde d’émission est de 1550 nm, traverse une premiére
lame demi-onde afin d’orienter sa polarisation rectiligne incidente de fagon & sonder l'indice
ordinaire n, ou l'indice extraordinaire n. du tantalate de lithium. Dans le cas du BSO, la lame
demi-onde est inutile du fait de I'isotropie du cristal et de 'incidence normale du faisceau optique
polarisé. Le faisceau traverse ensuite le cristal, qui agit comme une cavité Fabry-Pérot. Ce dernier
est, quant a lui, accolé a un élément chauffant (module Peltier) afin de pouvoir faire varier sa
température, laquelle est relevée & ’aide d’une sonde de température. La puissance optique
transmise est ensuite injectée dans une fibre optique puis convertie en photo-courant par une
photodiode. Cette derniére est connectée & un oscilloscope permettant de visualiser la puissance
optique transmise par la cavité FP. L’expression de la transmission d’une telle cavité est régie

par la fonction d’Airy :
1

1+ msin?(ZEn(T)L)

Ipp(T) = A (3.14)
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avec

L (-Rp
(1 — Re—20L)? 315
_ 4Re—2aL ( ' )
" (1 — Re—2aL)?

Le paramétre A correspond au maximum de l'intensité optique transmise. R est le coefficient de
réflexion en intensité de la cavité. Il peut s’exprimer en fonction de I'indice de réfraction sondé

par le faisceau laser :
n(T)—1

ST RS

)2 (3.16)
En considérant ’absorption @ comme nulle, les relations 3.15 deviennent :

A=1
AR (3.17)
(1-R)?

m =

Les indices de réfraction des cristaux électro-optiques dépendant de la température. Cette dépen-
dance s’exprime par la présence d’un coefficient thermo-optique dn/9T, associé a chaque indice.

Ce coefficient traduit la sensibilité de 'indice aux variations de la température :

n(T) = n(Ty) + g—;AT (3.18)
Il est alors évident que l'intensité optique transmise par la cavité FP dépend de la tempéra-
ture. Ainsi, en connaissant d’une part la valeur de l'indice de réfraction sondé, et d’autre part
I’évolution de la température au sein du cristal, il devient possible de discriminer la valeur du co-
efficient thermo-optique. Le protocole de mesure est donc défini par deux étapes expérimentales

successives :

— la premiére séquence consiste & extraire l'indice de réfraction du cristal en pilotant la
longueur d’onde d’émission A de la diode laser. Il s’agit plus précisément d’appliquer une
rampe de tension & I’élément Peltier intégré a la diode laser pour faire varier la température
du laser (et donc la longueur d’onde d’émission). Le signal de transmission de la cavité est
alors simultanément enregistré sur 1’oscilloscope. Ces opérations se déroulent & température
constante de maniére a découpler I effet de la longueur d’onde de 'effet thermo-optique. Le
laser est préalablement étalonné, de maniére & connaitre I’évolution de sa longueur d’onde
d’émission A en fonction du courant d’alimentation I de la diode et de la thermistance Ry,
intégrée a cette diode laser.

— la seconde étape consiste & fixer la longueur d’onde d’émission du laser et & faire varier
la température du cristal & 'aide d’'un module Peltier. L’intensité optique transmise est
enregistrée simultanément sur Poscilloscope. Grace & la connaissance conjointe de I'indice
de réfraction sondé et de I’évolution de la température au sein du cristal, il est possible de

remonter a la valeur du coeflicient thermo-optique.
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3.2.2 Extraction des indices de réfraction

Comme évoqué précédemment, il s’agit d’appliquer une rampe de tension afin de faire varier
la thermistance du laser et ainsi piloter la longueur d’onde d’émission. La discrimination des
caractéristiques d’accordabilité de la source laser est une étape indispensable en préambule & la
caractérisation de l'indice de réfraction. La source utilisée est une diode laser DFB a 1550 nm
accordable sur 5 nm grace a un élément Peltier intégré au laser et a son controleur TEC (modu-
lation lente < 0,1 Hz). Une modulation sur 0,5 nm est également possible avec 1’alimentation en
courant régulé LDC de la diode (modulation rapide > 10 Hz). A 'aide d’un analyseur de spectre
optique, nous avons relevé les longueurs d’ondes des pics d’émission en faisant varier a la fois la
température (relevée grace a Ry, valeur de la thermistance) et le courant de la diode laser. La
figure 3.11 illustre ainsi les caractéristiques d’accordabilité de la diode laser employée pour cette

campagne de mesure.

20
1548
A (nm)

1546

1544

FIGURE 3.11 — Longueur d’onde A (nm) de la diode laser en fonction de la valeur de la thermistance Ry, (k§2)
et du courant de la diode laser I (mA).

La courbe obtenue est décrite par I’équation suivante :
A= Ao+ aRy, + bl + cRy, I + dI log(e + Ryp) (3.19)

ou les coefficients a, b, ¢, d et e de la nappe d’ajustement phénoménologique sont spécifiques a
chaque diode laser. Il est donc possible, désormais, de relier la plage de longueurs d’onde balayée
a l'intensité optique transmise par la cavité.

Dans le cas du cristal de SLT, deux acquisitions ont été réalisées successivement, respec-
tivement pour l'indice ordinaire n, et 'indice extraordinaire n. du cristal. Pour les cristaux
anisotropes, la polarisation linéaire incidente doit étre soigneusement orientée afin de sonder
chacun des indices. C’est le role de la lame demi-onde positionnée en amont du cristal. La figure
3.12 représente 'intensité optique transmise Ipp pour chaque indice sondé, en fonction de la

longueur d’onde d’émission A de la diode laser.
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FIGURE 3.12 — Intensité optique transmise par la cavité FP (constituée par le cristal de SLT) mesurée a
Poscilloscope Irp (V), en fonction de la longueur d’onde d’émission de la diode laser A (nm) pour les indices a)
ne et b) n,. Les ajustements théoriques respectifs sont tracés en lignes continues.

Les indices de réfraction sont extraits & partir de I’ajustement théorique défini par la relation
3.14. Nous obtenons ainsi pour n. et n, les valeurs respectives de 2,045 + 0,03 et 2,003 £ 0,03.
Ces valeurs sont cohérentes vis-a-vis de celles déterminées & 'aide des équations de Sellmeier dis-
ponibles dans la littérature [138] : les indices extraordinaire et ordinaire ainsi calculés a 1550 nm
valent respectivement 2,122 et 2,119. Une autre méthode consiste & mesurer ’écart en longueur
d’onde entre deux pics successif de transmission de la cavité. Cet écart A\ est relié a 'indice de

réfraction par la relation suivante :
)\2
" onl

De la méme maniére, nous avons placé le cristal de BSO au sein du dispositif de caractérisation.

AN (3.20)

Nous avons également retiré la lame demi-onde puisque l'orientation de la polarisation linéaire
incidente n’a plus d’importance dans le cas d’un cristal isotrope. La figure 3.13 illustre ainsi
I'intensité optique transmise par la cavité en fonction de la longueur d’onde.

La encore, a partir de I'ajustement théorique, nous avons pu extraire la valeur de I'indice de

82



2.5

2.0

1.0

5443 1544.4 1544.5 1544.6 1544.7
A (nm)

FIGURE 3.13 — Transmission de la cavité FP (constituée par le cristal de BSO) mesurée & l'oscilloscope en
fonction de la longueur d’onde d’émission de la diode laser (mesure : points, ajustement théorique : ligne continue).

réfraction du BSO, évalué a 2,459 4 0,023. La encore, cette valeur est en cohérence avec celle

calculée a partir des équations de Sellmeier disponibles dans la littérature, a savoir 2,41 [147].

3.2.3 Extraction des coefficients thermo-optiques

Aprés avoir caractérisé les indices de réfractions & température ambiante, abordons désormais
leur dépendance aux variations de température. Pour extraire le coefficient thermo-optique, nous
faisons varier la température du cristal. Cette opération est réalisé a I'aide d’un module Peltier.
Les variations de température au sein du cristal sont enregistrées périodiquement & ’aide d’une
sonde tandis que les oscillations de 'intensité optique transmise sont relevées simultanément sur
I’oscilloscope. Pour simplifier le protocole expérimental ainsi que le traitement des résultats, nous
avons choisi d’effectuer la mesure durant la phase de décroissance de la température du cristal.
En effet, cette derniére est relativement simple & formaliser, dans la mesure o elle correspond &
un processus de thermalisation de type décroissance mono-exponentielle. Dans le cadre de cette
mesure, nous maintenons la longueur d’onde d’émission de la diode laser & une valeur constante.
La figure 3.14 illustre d’une part la variation relative (en valeur absolue) de la température au sein
du cristal et, d’autre part, I'intensité optique transmise par la cavité FP relevée a 1’oscilloscope.

Afin de décrire I’évolution des variations relatives de la température au sein du cristal, nous
avons utilisé un profil de thermalisation mono-exponentiel (représentatif de la thermalisation

d’un corps hors équilibre thermique), décrit par I’équation :

t

AT = Ce - (3.21)

ou 7 correspond & la constante de temps de thermalisation du cristal. Par ailleurs, I’équation
3.14 fait apparaitre une périodicité de la transmission avec la température. Cette périodicité est
d’ailleurs corroborée par la courbe b) de la figure 3.14. Nous y observons une distorsion de cette

périodicité di au au profil de I’évolution de la température qui n’est pas linéaire mais exponentiel.
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FIGURE 3.14 — Relevés simultanés de a) I’écart de température relativement & I’équilibre thermique du cristal
et de b) 'intensité optique transmise par la cavité. Les ajustements théoriques sont tracés en lignes continues.

Malgré tout, il est possible de relier le coefficient thermo-optique du cristal avec la variation de

température AT, engendrant un déphasage de 7w radians :

on A

oT ~ 2LAT, (3.22)

La synchronisation rigoureuse du relevé de la température avec celui de 'intensité optique trans-
mise permet une mesure précise de AT, (entre deux pics de transmission de la cavité par
exemple). Nous avons alors pu extraire, pour le cristal de BSO, un coefficient thermo-optique
de 31,5 + 0,5 x 10% K~1. Cette valeur, déterminée a 1550 nm, est relativement proche de celle
mesurée par Gesualdi et al. [148], évaluée & 34,4 x 105 K—! 4 750 nm. Elle est également plus

faible, comme attendue.

En ce qui concerne le cristal de SLT, nous avons mis au point un montage optique différent.

Le principe de la mesure reste néanmoins identique puisqu’il s’agit d’enregistrer simultanément
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I'évolution de la température et U'intensité de la réponse optique (liée a la nature du montage).
La figure 3.15 représente le banc optique mis en ceuvre pour caractériser ’effet thermo-optique

au sein du cristal de SLT.

collimateur @ collimateur

polariseur

cristal EO
+ élement

chauffant photodiode

Laser (1550 nm)

FIGURE 3.15 — Banc optique dédié a la caractérisation du paramétre dAn/9T pour le cristal de SLT.

Le montage précédent est basé sur I'utilisation du cristal comme une cavité Fabry-Pérot de
faible finesse. Celui-ci est un montage polarimétrique permettant de remonter a la variation de

biréfringence en fonction de la température 0An /9T :

0An  One B on,
or  or  oT

(3.23)

Nous avons vu auparavant que le terme 0An/9T était le paramétre de référence pour statuer
quant a la pertinence d’un cristal anisotrope en tant qu’élément de transduction d’une sonde
dédiée a la mesure de la température. Ce montage permet donc une extraction directe (donc
soumise & moins d’incertitude) de ce paramétre, évitant ainsi une détermination préalable des
deux coefficients thermo-optiques associés aux indices n, et n.. Une lame quart d’onde, traversée
par une polarisation incidente linéaire orientée & 45° des ses axes propres, produit une polarisation
circulaire en entrée du cristal. Cette polarisation permet de sonder de fagon équilibrée les indices
n, et ne. Un polariseur, placé en aval, transforme alors les variations de ’état de polarisation
du faisceau laser (dues a la température) en variations de puissances optiques détectées par
la photodiode. Le formalisme de Jones permet d’exprimer l'intensité optique détectée par la

photodiode :
2rAn(T)L
— )

La démarche expérimentale reste identique & celle que nous avons employée pour le cristal de

I = Iysin’( (3.24)

BSO : les variations de température sont relevées grace a une sonde tandis que I'intensité optique
est simultanément enregistrée sur 'oscilloscope. Nous avons ainsi pu extraire pour 0An /9T une
valeur de 19,3 + 0,5 x 10 K~!'. Nous n’avons pas trouvé de valeur extraite de la littérature,

permettant une comparaison a 1550 nm.
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3.3 Effet électro-optique : analyse et techniques de caractérisa-

tion fréquentielle

3.3.1 Les différentes contributions a l’effet électro-optique

Il a été évoqué, dans le chapitre précédent, le lien de causalité entre ’application d’un champ
électrique sur un cristal électro-optique et la variation de ses indices de réfraction. L'effet électro-
optique, responsable de cette transduction, peut se manifester sous deux formes :

— leffet Kerr : indépendant de la classe de symétrie cristalline, il se traduit par une dépen-

dance quadratique des indices de réfraction du cristal avec le champ électrique appliqué.

— Deffet Pockels : ne concerne que les cristaux non centrosymétriques (cristaux dépourvus de

centres de symétrie) et correspond & une variation linéaire des indices de réfraction avec le
champ électrique appliqué.
Ainsi, la perturbation de ’ellipsoide des indices engendrée par I’application d’un champ électrique
peut s’écrire :

Angj = 775 - 77% = rijcBr + Rij BBy (3.25)

i,7,k,l= 1,2,3 (indices des trois coordonnées dans le repére cartésien)

n;; : tenseur d’'imperméabilité

FEj . K™ composante du champ électrique appliqué

ri;k - coefficients électro-optiques linéaires

R;j 1+ coefficients électro-optiques quadratiques

L’équation de la nouvelle ellipsoide des indices, résultant de ’application du champ électrique

sur le cristal et traduisant l’effet électro-optique s’écrit :

(nif] + rij Bk + RijuErE)rixc; =1 (3.26)
Dans les milieux non centrosymétriques, cas des cristaux présentés plus haut, l'effet électro-
optique linéaire est prédominant, et I'effet Kerr peut alors étre considéré comme négligeable.

Par ailleurs, dans la perspective d’une mesure du champ électrique, il est également fonda-

mental de connaitre le comportement fréquentiel de l'effet électro-optique linéaire. Concernant
les cristaux non centrosymétriques, trois contributions coexistent :

— une contribution acoustique rf]k correspondant & une variation d’indice dépendant des
effets piézoélectrique et élasto-optiques.

— une contribution ionique rl@j,k correspondant & une variation d’indice engendrée par la
déformation du nuage électronique causée par le mouvement des ions sous l'action d’un
champ électrique.

— une contribution électronique rfj7k correspondant & une variation d’indice engendrée par
la déformation du nuage électronique causée par le mouvement des électrons sous ’action
d’un champ électrique.

La figure 3.16 illustre les différentes contributions & l'effet électro-optique sur une grande plage
fréquentielle, mettant également en exergue les différentes résonances associées. Il est nécessaire
de distinguer deux cas de figure : ’état libre et I’état contraint.

L’état libre implique que le cristal est libre de se déformer. Cet état correspond a I’absence
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de contraintes mécaniques ou a 'application d’un champ électrique basse fréquence (les défor-
mations du réseau cristallin, occasionnées par effet piézoélectrique inverse, peuvent alors suivre
la fréquence du champ appliqué). Concrétement, le champ électrique appliqué cause, par effet
piézoélectrique inverse, une déformation qui engendre par effet élasto-optique une variation des
indices de réfraction du cristal : il s’agit de la contribution acoustique rfj - En dessous des fré-
quences de résonances piézoélectriques (situées typiquement entre 100 kHz et 10 MHz selon les
dimensions, les propriétés élastiques et les modes de vibrations de 1’échantillon), les trois contri-
butions évoquées précédemment se superposent et le coefficient électro-optique associé, noté r7,
s’écrit :
e N A (3.27)
L’état contraint implique que le cristal n’est plus libre de se déformer. Cet état correspond
4 une immobilisation mécanique du cristal ou a l'application d’'un champ électrique haute fré-
quence (fréquence supérieure & celle des résonances piézoélectriques ot les déformations du réseau
cristallin ne peuvent plus suivre la fréquence du champ appliqué). Le coefficient électro-optique
associé, noté r° s’écrit alors :

rS =l gt =T _pa (3.28)

Dans le cadre de nos applications, I'objectif affiché est une caractérisation des coefficients
électro-optiques sur une plage fréquentielle comprise entre 10 Hz et 2 GHz. Dans cette gamme de
fréquences, il est possible de déterminer les valeurs des coefficients a ’état libre rg; . ainsi qu’a

I’état contraint rfj i et d’extraire par ailleurs la contribution acoustique rgj i

plage fréquentielle de
mesure

§ plage des résonances
= piézo-electriques
@)
Ll
5
s | B8 [r
E : T { A r
S| ir : A
- r e
| | | | :
| | | | >
10 10° 10° 102 fréquence (en Hz)

FIGURE 3.16 — Les différentes contributions a l'effet électro-optique.

D’un point de vue théorique, cette contribution provient de l’effet photo-élastique. La super-
position de cet effet a 'effet électro-optique entraine une modification du tenseur d’imperméabi-
lité :

Ang; =5 =00 =155 1. Bk + DijannSmn (3.29)
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oll pijmn est le tenseur photo-élastique et Sy, le tenseur des déformations. ce dernier peut
s’exprimer ainsi :
Smn - dmn,kEk + Smn,lekl (330)

ol dyyp k €t Smn k1 sont respectivement les coefficients du tenseur piézoélectrique et du tenseur
des déformations élastiques. Fj et Ty, correspondent au champ électrique et aux contraintes
mécaniques appliquées. A 'état libre, en dessous des fréquences de résonances piézoélectriques,
les contraintes mécaniques sont inexistantes et les déformations sont uniquement induites par
Ieffet piézoélectrique :

Smn = dyn k1 Ey; (3.31)

La variation du tenseur d’imperméabilité s’écrit finalement :
A1g; = (3 + Digamndomn, i) Ex (3.32)

L’équation de ’ellipsoide des indices, & basse fréquence et en ne considérant que 'effet électro-

optique linéaire, s’écrit donc :
1 s
(n_z + (155 + Pijimndmn,k) Bk )iy =1 (3.33)
ij
La contribution acoustique peut donc étre identifiée comme suit :

r@qj,k = pij,mndmn,k (334)

Les coefficients électro-optiques d’intéréts (ceux qui participent a I’établissement de la figure
de mérite des sondes dédiées a la mesure simultanée d’une composante du champ électrique et
de la température ou bien a la mesure simultanée de deux composantes du champ électrique) des
deux cristaux retenus, le LiTaOj3 et le BSO, seront ainsi caractérisés sur la plage fréquentielle 10

Hz - 2 GHz. Pour chaque coefficient, la contribution acoustique sera également déterminée.

3.3.2 Meéthodes de mesure de ’effet électro-optique et extraction des coeffi-
cients

Ce paragraphe a pour vocation de décrire V'effet électro-optique pour chacun des cristaux
retenus. Il s’agit de décrire les différentes configurations expérimentales permettant 'extraction
des coefficients électro-optiques d’intérét. A partir de I'expression de ellipsoide des indices en
présence d’un champ électrique, il est possible de définir I’orientation requise du champ électrique
ainsi que la direction de propagation du faisceau laser sonde, la nature et la direction de sa

polarisation, nécessaire a l'extraction du coefficient électro-optique recherché.

3.3.2.1 Influence de la classe de symétrie cristalline sur ’extraction des coefficients

électro-optiques

Cas du SLT

A température ambiante le tantalate de lithium appartient au groupe ponctuel 3m tout
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comme le niobate de lithium (LiNbOg). Leur tenseur électro-optique s’écrit :

0  —roo 13
0 T2 T13
0 0 s (3.35)
0 T51
51 0 0
—T922 0 0

L’ellipsoide des indices déformée par I’application d’un champ électrique E(Ew, E,, E.) devient,

dans le repére propre du cristal (z,y,z) :

332(—2 —rooky +ri3E;) + y2(—2 +rooEy +ri3E;) + z2(—2 +r33E,)+
o "o ne (3.36)

2yzrs1 By + 2xzrs1 By — 2xyroo By =1

ol n, et n, sont respectivement les indices ordinaires et extraordinaires du cristal. Pour ex-
traire les coeflicients ry3 et r3s, seuls coefficients & contribuer & la figure de mérite d’une sonde

transverse, il est nécessaire d’appliquer le champ électrique selon z. L’équation 3.36 devient alors :

1 1 1
x2(ﬁ +ri3E;) + yQ(ﬁ +ri3E,) + Z2(¥ +r3sE,) =1 (3.37)

o o €

Les nouveaux indices de réfraction associés s’écrivent :

1 1 1 1 1
- = E t — = E 3.38
A AT A AT o

Leffet électro-optique étant trés faible (coefficients électro-optiques de I'ordre de 10712 4 10710
pm.V~1), il est possible, a 'aide d’un développement limité, d’exprimer ces nouveaux indices :
1 1 4

Ng = Ny = N — —nirisE, et Ny = Ne — §ner33Ez (3.39)

Ainsi, 'utilisation d’une coupe cristalline selon ’axe x ou y permet d’extraire les coefficients 713

et r33. Deux configurations expérimentales sont envisageables :

— une polarisation linéaire orientée selon y ou z (sondant donc I'indice n,) permettra I’ex-
traction du coefficient 713
— une polarisation linéaire orientée selon z (sondant donc I'indice n.) permettra I'extraction

du coefficient r33

Dans ce cas de figure, un montage interférométrique a deux ondes autorise 1'utilisation de po-
larisations rectilignes pour véhiculer la modulation électro-optique induite sur un seul des axes
diélectriques propres du cristal. En revanche les montages & une onde (de type polarimétriques)
ne permettent généralement pas de découpler les coefficients électro-optiques. A ce titre, dans le
cas du LiTaOgs en coupe = soumis & un champ électrique orienté selon I’axe z, une onde polarisée
circulairement ou & 45° des axes diélectriques propres du cristal, sonde de fagon équilibrée les in-

dices n, et ne. La biréfringence observée en présence du champ électrique s’exprime alors comme

89



la somme de la biréfringence naturelle An,.(0) et de la biréfringence induite par I’application

d'un champ électrique An,,(E,) :

L 3

Any, =no — ne —§(nor13 — ng’rgg)Ez =Ny — Ne — §nerCEz (3.40)
Any(0) Any(E)
avec :
Mo 3
Te =133 — (—)°r13 (3.41)
Te
ol r. est un coefficient effectif.
X X

FIGURE 3.17 — Configurations expérimentales requises pour la détermination des coefficients électro-optiques :
a) r13 et r33, b)raa et r51 dans le cas d’un faisceau laser se propageant selon l'axe z. Les fléches associées aux
coefficients électro-optiques correspondent aux différentes directions de la polarisation optique requises pour la
mesure de ces coefficients.

Dans un souci de clarté et de concision, les autres configurations conduisant & la détermination
des coefficients électro-optiques 799 et r5; pour une propagation du faisceau laser selon l'axe z,
sont présentées dans le schéma 3.17. Ce dernier est accompagné du tableau 3.3.2.1 récapitulant
toutes les valeurs des indices de réfraction du cristal soumis & un champ électrique orienté selon
chacun des axes du repére cartésien et ce, pour un faisceau laser se propageant selon chacune

des trois directions du repére avec une polarisation verticale et horizontale.

90



Cryst. axis 4
4 z-cut y-cut z-cut
E;
E12n05n627‘512 l 3
ET; No + o2 —2mg2 Ng + 2n0T22E:1:
Ezno?nedrs; 2 1,3
Ne — =5 28758 | Mo — 3ngraaky
1 3 1 3
— Mo — 5Eyno°T22 No + 5Eyno°res
Ey
Ey2?no?nedrsi 2 1 3
Ne — yznOOQ,;nez No — §Eyno 722
1 3 1 3
= No — §Ezno 13 No — jEzno 713
E;
1E 3 1E 3
Ne — 5L22Me"T33 Ne — 5L22Me 733

TABLE 3.10 — Différentes configurations d’utilisation du cristal de SLT pour la caractérisation distincte des
coefficients électro-optiques.

Cas du BSO

A température ambiante, I'oxyde de bismuth et de silicium présente un tenseur électro-

optique représentatif des cristaux isotropes :

0 0

0 0
00 (3.42)

T41 0 0

0 T41 0

0 0 41

Ce tenseur ne fait intervenir qu’un seul coefficient, 4. A 'instar du tantalate de lithium, expri-

mons ’ellipsoide des indices déformée par I’application d’un champ électrique E(EI7 E, E.) :

2?2 2 22
— + 5+ 5 t2yzra By + 2xzra By + 2eyrp B, =1 (3.43)
n n n

Lorsqu’il est soumis & un champ électrique, un cristal isotrope devient anisotrope. Tout faisceau
laser venant sonder le cristal se décompose alors selon les deux seuls états de polarisation linéaires
permis au sein du cristal. Dans le cas de figure d’'une coupe <111>, chacun de ses états de

polarisation voit respectivement les indices propres :

ny
NG

A ce stade, il est possible d’envisager, comme pour le SLT, 'utilisation d’un montage interféromé-

H
ne =no+ —=ra|EL| (3.44)

trique. Néanmoins, cette technique tire sa légitimité de sa capacité a décorréler chaque coefficient

électro-optique du tenseur électro-optique. Or, dans le cas du BSO, et plus généralement pour

91



tous les cristaux isotropes, le tenseur électro-optique n’est composé que d’un seul coefficient, 747.
C’est pourquoi nous avons choisi un montage polarimétrique, qui présente une mise en ceuvre
expérimentale plus aisée. L’objectif est alors de sonder la biréfringence du cristal, induite par le

champ électrique appliqué. Cette biréfringence s’écrit :

2 —
An=ny —n_ = \/;ngmlHElH (3.45)

Ainsi pour caractériser le coefficient r4; du BSO, nous utilisons une polarisation incidente circu-
laire. L’étude du déphasage induit par la traversée du cristal (soumis a champ électrique connu)
permet alors de remonter & la valeur du coefficient électro-optique. Le principe de fonctionnement

du montage sera explicité ultérieurement.

3.3.2.2 Description des dispositifs expérimentaux utilisés

Dans le cas du LiTaOgs, nous avons utilisé un montage interférométrique afin de décorréler
les coefficients 113 et r33. La grandeur physique d’accés est alors le retard de phase entre les deux
bras d’un interféromeétre de Mach-Zehnder induit par la présence du cristal électro-optique dans

I'un de ses bras. La figure 3.18 est une représentation détaillée du banc optique mis en place.

Fibre optique a
maintien de
polarisation

N2
Ky B} )
’I Lame séparatrice
| 4-96 %
Plctedinde Séparateur de
polarisation

Cristal electro-optique

de fréquences A ngrge
10 kHz- 20 GHz
Cellule TEM
Séparateur de
polarisation
(niveau de bruit : Polariseur 1
-130 dBm) a 45°
Collimateur é

Fibre optique

100 GHz
(G=32dB,
Psat= 8 dBm)

Photodiode
rapide

i T TR W S R ST R T

FIGURE 3.18 — Interférométre de Mach-Zehnder dédié a la caractérisation des coefficients électr-optiques du
LiTaOs : structure détaillée incluant la mise en place de deux boucles d’asservissement pour stabiliser le systéme
de mesure sur son point de fonctionnement optimal.

L’onde optique émise par la diode laser traverse une lame demi-onde afin d’orienter sa pola-
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risation rectiligne incidente a 45° des axes d'un premier séparateur de polarisation, produisant
en sortie de ce dernier, deux faisceaux paralléles, séparés de 4 mm et de polarisations rectilignes
croisées. L’une de ces deux polarisations traverse alors le cristal électro-optique soumis & un
champ électrique tandis que 'autre fait office de faisceau de référence. Elles traversent alors un
second séparateur de polarisation, de méme longueur que le premier, afin d’étre spatialement
recombinées. Un polariseur, orienté a 45° des deux polarisations croisées, permet ensuite aux
deux faisceaux d’interférer. Le signal optique modulé est alors converti en photo-courant grace a
une photodiode rapide et amplifié & ’aide d’un amplificateur radiofréquence pour étre finalement
mesuré par un analyseur de spectre. L’intensité I du signal optique d’interférence est, quant a
elle, relevée aux bornes de la photodiode rapide. Ce montage permet, sur la base d’une confi-
guration expérimentale précise, une extraction distincte des coefficients 13 et r33 sur la plage

fréquentielle d’intérét. L’expression de l'intensité lumineuse I régissant la figure d’interférence

s’écrit :
I=15I+1+2111I COS(A(po(T) —i—A(pE) (346)
avec . I
—Tr
App = —— nirisE, (3.47)

ot Apo(T) et Apg sont respectivement le déphasage lié a la différence de chemin optique entre
les deux bras de l'interféromeétre et le déphasage additionnel induit par le champ électrique (effet
Pockels). L est la longueur du cristal, n; est I'indice sondé par la polarisation du faisceau laser et
r;3 le coeflicient électro-optique correspondant. La présence d’une lame demi-onde en sortie du
premier collimateur permet d’équilibrer trés précisément les puissances optiques sur chaque bras

de l'interféromeétre, garantissant la condition Iy = Iy = Iy/2. La relation 3.46 devient alors :
I = Iyl + cos(Apo(T) + Apg)] (3.48)

En préambule & toute mesure, il est primordial de définir précisément et de discriminer le point
de fonctionnement optimal du systéme de mesure. Ce point de fonctionnement est obtenu gréace

a un arrangement optique spécifique qui garantit :

— la plus grande profondeur de modulation, définie comme le rapport de I'intensité du signal
optique modulé sur I'intensité moyenne du signal d’interférence

— la plus grande sensibilité de mesure

— la plus grande linéarité de 'amplitude du signal de modulation avec ’amplitude du champ

électrique appliqué

Cet optimum est obtenu pour des valeurs particuliéres de (Ago(7) qui correspondent aux zones

de plus grande pente et de plus grande linéarité du signal d’interférence (figure 3.19).

Pour chacune de ces valeurs (m-périodiques), toute modulation (engendrée par le champ
électrique) du déphasage autour de sa valeur optimale entraine une modulation maximale de

I'intensité optique. Cette condition est remplie pour :

Imam + Imm
2

I = = cos Apo(T) =0 (3.49)
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FIGURE 3.19 — Intensité de la figure d’interférence en fonction du déphasage (Ao (T') : principe de la modulation
de phase induite par le champ électrique et visualisation du point de fonctionnement optimal (Agow (1))

Autrement dit :
(2k + 1)

2

Il est important de noter que la recherche de ce point de fonctionnement optimal est un prérequis

Apow(T) = avec : k€N (3.50)

essentiel & chaque mesure, assurant ainsi toutes les conditions d’une mesure reproductible et
parfaitement exploitable. Par ailleurs, les premiéres mesures effectuées ont révélé I'existence de
deux problémes majeurs : une fluctuation de la puissance d’émission du faisceau laser ainsi
qu’une dérive en température du point de fonctionnement optimal. Cette derniére est liée a la
dépendance en température des indices du cristal occasionnant un effet thermo-optique parasite
sur (Apow(T)). Pour résoudre ce probléme et stabiliser le systéme de mesure sur ce point de

fonctionnement optimal, deux boucles d’asservissement ont été mises en place :

— la premiére (numérotée I sur la figure 3.18) permet de stabiliser la puissance d’émission
du faisceau laser. Pour cela, une partie du faisceau incident (4%) est prélevé grace a une
séparatrice et convertie en photo-courant par une photodiode. Ce signal est contrdlé par
un programme Labview qui permet de compenser ses variations en pilotant le courant
d’alimentation de la diode laser.

— la seconde (numérotée 2 sur la figure 3.18) permet de s’affranchir des dérives de la figure
d’interférence (ie du point de fonctionnement) liées aux variations de température. Pour
cela, 'intensité du signal d’interférence est stabilisée sur sa valeur médiane (correspondant
au point de fonctionnement). Cette stabilisation est obtenue en pilotant la longueur d’onde

d’émission du laser (par l'intermédiaire de 1’élément Peltier intégré a la diode laser).

Ainsi, ces deux boucles d’asservissement vont permettre d’accroitre sensiblement la précision de

mesure en compensant les différentes dérives.

La figure 3.18 fait apparaitre une cellule TEM comme dispositif d’application du champ
électrique sur le cristal. En réalité, deux configurations d’application du champ ont été mises

place. De 10 Hz a 10 MHz, des électrodes adhésives cuivrées alimentées par un générateur basse
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fréquence (GBF) ont été disposées sur les faces en regard du cristal (configuration d’application
d’un champ électrique selon I'axe z). Le signal est alors relevé sur un oscilloscope & transformée de
Fourier (pour les fréquences inférieures a 10 kHz) et sur un analyseur de spectre au-dela (bande
passante : 9 kHz-30 GHz; niveau de bruit a -130 dBm dans une bande d’analyse de 10 Hz).
De 10 MHz & 2 GHz, une cellule TEM est utilisée comme structure de propagation du champ
électrique (ce dispositif fait 'objet d’une présentation détaillée en annexe). Le cristal est alors
disposé sur le septum, au sein du volume d’essai. La cellule TEM présente ’avantage certain de
produire en son sein un champ électrique connu (polarisé verticalement et uniforme). De plus, les
dimensions de la structure, définies pour produire une impédance caractéristique standard de 50
), sont modulables et peuvent ainsi étre adaptées a la taille de I’échantillon & caractériser. Une
série de mesure préalable a permis d’évaluer les parameétres Si1 et So; (transmission et réflexion)
de la structure a vide ou contenant le cristal (figure 3.20). Les paramétres S de la cellule a vide
indiquent une trés bonne adaptation de la structure jusqu’a 8 GHz (S11 < 25 dB), fréquence
d’apparition du premier mode d’ordre supérieur. L’introduction du cristal entraine une modifi-
cation de la permittivité effective vue par 'onde radiofréquence influant ainsi notablement sur
I’amplitude des paramétres S de la cellule. Il est également a noter un décalage significatif de
lapparition des premiers modes d’ordre supérieurs vers des fréquences plus basses (> 4 GHz),

validant néanmoins le principe d’une mesure des coefficients électro-optiques jusqu’a 2 GHz.
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FIGURE 3.20 — Paramétres Si1 et S21 de la cellule TEM : a) a vide, b) contenant le cristal de SLT

Concernant le BSO, nous utilisons un montage a une onde, qualifi¢ de polarimétrique. Ce
montage est plus simple & mettre en ceuvre que le précédent. Il est, de plus, bien adapté au cas
de figure des cristaux isotropes, pour lesquels seul un coefficient électro-optique est & déterminer.
La figure 3.21 fournit un schéma détaillé du banc optique dédié a la caractérisation du coefficient
électro-optique 41 du BSO.

Le faisceau laser traverse une lame quart d’onde dont les axes sont orientés & 45° de la po-
larisation rectiligne incidente, produisant ainsi une polarisation circulaire en entrée du cristal
électro-optique. Ce dernier est soumis a un champ électrique dont la fréquence varie de 10 Hz a
2 GHz. Les dispositifs d’application du champ électrique sont d’ailleurs les mémes que pour le

montage interférométrique. Dans le cas d’un cristal isotrope et en ’absence de champ électrique
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FIGURE 3.21 — Montage polarimétrique dédié a la caractérisation du coefficient électro-optique r41 du BSO :
structure détaillée incluant la mise en place des deux mémes boucles d’asservissement que le montage précédent.

appliqué, I'état de polarisation du faisceau laser reste inchangé en sortie du cristal (circulaire).
Cependant, lorsqu’un champ électrique est appliqué, une biréfringence est induite au sein du
cristal. Cette derniére a pour effet de changer 1'état de polarisation de 'onde optique apres la
traversée du cristal. Il est alors possible, a I'aide d’un polariseur de convertir cette modulation
d’état de polarisation en une modulation de puissance optique, détectée ensuite par une pho-
todiode rapide. L’expression de l'intensité lumineuse détectée par la photodiode rapide est la
suivante :

I
I= 50(1 — sin Ayp) (3.51)

Dans le cadre d’un tel montage, le point de fonctionnement optimal du systéme de mesure
est simplement garanti par l'utilisation d’un état de polarisation circulaire en entrée du cristal
électro-optique. Afin d’assurer la plus grande stabilité de ce point de fonctionnement optimal, les
deux boucles d’asservissement décrites précédemment dans le montage interférométriques sont

ici maintenues.
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3.3.3 Reésultats expérimentaux

3.3.3.1 Visualisation de la figure d’interférence et détermination du point de fonc-

tionnement optimal

La premiére étape expérimentale dans la caractérisation fréquentielle des coefficients électro-
optiques est la détermination du point de fonctionnement optimal du systéme de mesure. Pour
cela, nous stabilisons la puissance d’émission du laser a I’aide de la premiére boucle d’asservisse-
ment. Ainsi, dans le cas du SLT, I'objectif initial est I'obtention simultanée de la figure d’inter-
férence et du signal associé a la modulation électro-optique. Plus concrétement, une rampe de
tension est appliquée pour faire varier la température du laser, et donc la longueur d’onde d’émis-
sion. Le pilotage de la longueur d’émission a pour but de faire évoluer le signal d’interférence,
relevé au bornes de la photodiode rapide. L’amplitude du signal de modulation électro-optique
est simultanément relevée a ’analyseur de spectre. A titre d’exemple, la figure 3.22 présente ’évo-
lution de la figure d’interférence et du signal de modulation en fonction de la longueur d’onde

d’émission du laser.
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FIGURE 3.22 — Mesure expérimentale de la figure d’interférence et signal de modulation électro-optique (fré-
quence de modulation = 1 GHz) en fonction de la longueur d’onde d’émission de la diode laser. Les ajustements
théoriques correspondant sont tracés en lignes pleines.

Les deux courbes sont obtenues pour une configuration expérimentale dédiée a la caracté-
risation du coefficient électro-optique rs3 (polarisation linéaire du faisceau laser orientée selon
l'axe z) du SLT. La puissance en entrée de la cellule TEM est fixée a 13,35 dBm (le champ
électrique auquel est soumis le cristal de SLT sera déterminé ultérieurement a l’aide d’une simu-
lation électromagnétique). Conformément a la théorie, la figure 3.22 fait clairement apparaitre
que les maximas du signal de modulation électro-optique correspondent a des plages périodiques
de longueurs d’onde ot le signal d’interférence présente une pente maximale avec la meilleure
linéarité. Pour déterminer plus précisément le point de fonctionnement optimal, il est pratique
de représenter directement 'amplitude du signal de modulation en fonction de I'amplitude du
signal d’interférence (cf figure 3.23). Cette représentation a I’avantage de permettre une visuali-

sation directe du point de fonctionnement optimal. Ce dernier est mentionné sur la courbe par
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le point Mg dont la coordonnée en abscisse (Viaz + Vinin)/2 est la valeur du signal d’interférence
correspondant & un signal de modulation d’amplitude maximale. Un autre atout de ce type de
représentation est la possibilité d’accéder simplement a la dynamique de mesure. Le plancher de
bruit, dans ce cas de figure, est situé a -112 dBm, tandis que 'amplitude maximale du signal de
modulation, associé a la caractérisation du coefficient rsg3, vaut -82 dBm. Nous disposons donc
d’une dynamique de mesure de 30 dB. Une fois le point de fonctionnement optimal caractérisé

avec précision, il s’agit, pour la suite des mesures, de s’y maintenir.
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-
-

~13Q ra
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signal d'interférence (V)

FIGURE 3.23 — Amplitude du signal de modulation en fonction de 'amplitude du signal d’interférence : courbe
de repérage du point de fonctionnement optimal du systéme de mesure. L’ajustement théorique est tracé en rouge
et le plancher de bruit en pointillés bleus.

Pour cela, la seconde boucle d’asservissement est mise en route : elle permet de maintenir
l'amplitude du signal d’interférence a (Vyaz + Vinin)/2 (valeur de la consigne) en pilotant la lon-
gueur d’onde d’émission de la diode laser. Ainsi, toute les dérives occasionnées par les variations
de la température sur le cristal électro-optique seront compensées. Dans le cas du montage dédié
a la caractérisation du coefficient r4; du cristal de BSO, I'obtention du point de fonctionnement
idéal passe simplement par I'utilisation d’un état de polarisation circulaire a I’entrée du cristal.
Cette configuration permet en effet de sonder de fagon équilibrée les indices propres ny et n_
lorsque le cristal est soumis & un champ électrique. L’absence de biréfringence naturelle sim-
plifie alors la procédure de stabilisation du point de fonctionnement. Nous avons, pour chaque
montage, donné les expressions des puissances optiques détectées. Il est possible de réécrire ces
derniéres lorsque le systéme est stabilisé sur son point de fonctionnement optimal. Dans le cas
du SLT, ce point de fonctionnement est atteint lorsque le déphasage naturel est maintenu & une
valeur de (2k + 1)7/2. La formule 3.48 régissant 'intensité de la figure d’interférence peut alors
s’exprimer ainsi :

I = Iyl +sin Apg| (3.52)

En se placant dans l'approximation des petits déphasages, hypothése valide compte tenu de
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Iordre de grandeur de 'effet Pockels, 'expression précédente devient :
I =151+ Apg| = Il +aE,] (3.53)

avec o = —7TLTL§T’Z'3 /A. Cette expression traduit la relation de linéarité entre ’amplitude du signal
de modulation et le champ électrique appliqué. Pour illustrer expérimentalement le caractére
linéaire de cette relation, nous avons fait varier la puissance du synthétiseur de fréquence et nous
avons relevé simultanément ’amplitude du signal de modulation a ’analyseur de spectre. Les

résultats sont présentés dans la figure 3.24.
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FIGURE 3.24 — Amplitude du signal de modulation en fonction de la puissance délivrée par le synthétiseur de
fréquence. L’ajustement théorique est tracé en ligne continue. La mesure a été conduite en appliquant un champ
électrique dont la fréquence est 1 GHz.

L’ajustement théorique appliqué aux points de mesure est une droite dont la pente est de
1,002 £ 0,005, traduisant une trés bonne proportionnalité entre ’amplitude du signal RF injecté
dans la cellule TEM et 'amplitude du signal de modulation produit par le coefficient r33 du SLT.
Nous avons réalisé la méme démarche avec le cristal de BSO. Ainsi, la précédente expression de
la puissance optique 3.51 regue par la photodiode rapide dans le cas du montage polarimétrique
peut se simplifier comme suit :

I= %(1—A@E): %(1—7EJ_) (3.54)

avec y = QWL\/%ngml /A. La encore, nous constatons, au point de fonctionnement optimal,
une modulation linéaire de 'amplitude du signal de modulation avec le champ électrique appliqué.
Dans le cas du cristal de BSO, nous avons réalisé une mesure de linéarité & 100 kHz. Une
différence de potentiel est ainsi appliquée entre les électrodes adhésives cuivrées, disposées de
part et d’autre du cristal, et 'amplitude du signal de modulation est relevée a ’analyseur de
spectre pour chaque incrément de tension. La figure 3.25 présente les résultats obtenus. Le constat
est le méme que précédemment : une trés bonne linéarité de la réponse électro-optique vis-a-vis

du champ électrique appliqué est atteinte. La différence entre la mesure et I’ajustement théorique
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FIGURE 3.25 — Amplitude du signal de modulation en fonction de la tension appliquée aux bornes des électrodes
cuivrées disposées sur les faces en regard du cristal de BSO. L’ajustement théorique est tracé en ligne continue.

conduit d’ailleurs & un écart type moyen de 0,38 dBm, valeur majoritairement dépendante des

mesures a faible champ pour lesquelles le rapport signal sur bruit est plus faible.

3.3.3.2 Extraction des coefficients électro-optiques et comportement fréquentiel

Une fois positionné sur le point de fonctionnement optimal du systéme de mesure, les coef-
ficients électro-optique du SLT et du BSO peuvent étre déterminés & partir des équations 3.45
et 3.47 respectivement. Les liens entre ces coefficients et le taux de modulation d prennent alors

les formes suivantes :

A ~
SLT rgy=————d 3.55
1 anLcristh ( )
SLT _r g (3.56)
r33 = )
53 ﬂ'nchristh
A .
BSO T4 = \3/2—————d 3.57
/ 27Tn8LcristEi ( )
avec d = %, ol P et P sont respectivement la puissance optique modulée et la puissance optique

moyenne, directement mesurées sur le banc expérimental. Les valeurs utilisées pour les indices
des cristaux sont celles que nous avons auparavant caractérisées (SLT : n,= 2,003 et n, =2,045;
BSO : ng= 2,46). Comme évoqué précédemment et en vue d'une caractérisation ultra-large
bande des coefficients électro-optiques, trois configurations expérimentales ont été utilisées selon
la bande fréquentielle considérée :
— 10 Hz - 10 kHz : des électrodes cuivrées sont disposées sur les faces latérales du cristal et
I’acquisition du signal électro-optique est effectuée sur un oscilloscope
— 10 kHz - 10 MHz : des électrodes cuivrées sont disposées sur les faces latérales du cristal
et I'acquisition du signal électro-optique est effectuée sur un analyseur de spectre
— 10 MHz - 2 GHz : le cristal est placé au sein du volume d’essai d’une cellule TEM large

bande et 'acquisition du signal électro-optique est effectuée sur un analyseur de spectre
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Dans les deux premiéres configurations, le champ électrique appliqué @ est égal au champ
électrique intra-cristal E—“Z . Dans le cas de la cellule TEM, le champ électrique réellement sondé
par voie optique est déterminé par simulation dans la mesure ol le cristal n’occupe pas tout
I’espace inter-électrodes. Ainsi, la distribution spatiale du champ électrique au sein de la cellule
TEM contenant le cristal de BSO est simulée a ’aide du logiciel Quickfield, lequel est basé sur
la méthode des différences finies dans le domaine temporel (FDTD : Finite Difference Time
Domain). Le résultat, pour une puissance incidente de 13,3 dBm (correspondant a une tension
efficace appliquée entre le septum et les plans de masse de 1,034 V sur 50 ), est présenté en
figure 3.26.

FIGURE 3.26 — Simulation FDTD : distribution du champ électrique transverse au sein de la cellule TEM
contenant le cristal de BSO. Les équipotentielles sont représentées par des lignes noires et le champ électrique par
des vecteurs.

En I’absence de cristal, le champ électrique au centre de la cellule est homogéne et atteint
une valeur de 69 V.m~!. L’introduction d’un cristal au sein de la structure simulée déforme les
équipotentielles induisant une inhomogénéité du champ électrique. Son amplitude est ensuite
intégrée sur le volume d’occupation de 'onde optique au sein du cristal et prend pour valeur
moyenne H%)H: 11,25 V.m~!. Précisons que cette valeur de Hﬂ” est trés proche de la valeur
de E. (ou E|), composante du champ électrique induisant la modulation électro-optique. En

effet, la contribution de la composante transverse (E,) ne dépasse pas ici 2.1073 V.m~!.

Les taux de modulation mesurés sont associés aux valeurs de champs électriques (calculées
ou simulées) pour reconstruire 1’évolution des coefficients électro-optiques sur 1’ensemble de la
bande fréquentielle d’intérét. La figure 3.27 représente 1’évolution fréquentielle du coefficient 741
du BSO.

En basse fréquence, I'imprécision sur les valeurs du coeflicient électro-optique est majoritai-
rement due a U'incertitude relative au signal électro-optique mesuré sur l'oscilloscope & FFT (1
dB). En haute fréquence, elle est due a l'incertitude sur la valeur du champ électrique issue
de la simulation FDTD (estimée & 0,5 V.m™!, pour différentes positions du cristal au sein du
volume d’essai de la cellule TEM). Cette courbe présente des profils fréquentiels conformes a
la théorie : nous constatons ainsi que le coefficient électro-optique présente deux valeurs stables
sur deux gammes fréquentielles distinctes correspondant respectivement a 1'état libre (plage des

basses fréquences jusqu’a 100 kHz) et a I’état contraint (plage des hautes fréquences a partir de
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FIGURE 3.27 — Evolution du coefficient 741 du BSO en fonction de la fréquence. Les trois configurations
expérimentales sont représentées en bleu, rouge et vert.

quelques MHz). Entre ces deux plateaux, des phénoménes de résonances piézoélectriques sont
observables. Nous avons ainsi pu extraire les valeurs du coefficient électro-optique pour chacun
des états du cristal. Ces valeurs sont consignées dans le tableau 3.11 accompagnées de leurs incer-

titudes respectives. A partir de ces valeurs, il est possible de déduire la contribution acoustique

BSO r41 (mesure) Ary 74 (littérature)
Cristal "non contraint" (BF) 5,4 0,4 5 [149]
Cristal "contraint" (HF) 4,7 0,2

TABLE 3.11 — Tableau récapitulatif des valeurs basse et haute fréquence du coefficient r41 du BSO. Les valeurs
sont exprimées en pm.V .

r® & Deffet électro-optique. Cette derniére résulte de la différence entre la valeur mesurée a basse
fréquence (en dessous des résonances piézoélectriques) et celle mesurée a haute fréquence. Elle est
ici de l'ordre de 0,7 pm.V~!. Les résonances piézoélectriques sont directement liées aux dimen-
sions du cristal et a la vitesse de propagation de I'onde acoustique dans la direction considérée.
Ces résonances se traduisent par une exaltation du coefficient électro-optique. Ainsi, la premiére
résonance, qui correspond a la dimension longitudinale du cristal (par rapport a la direction du

champ électrique appliqué), induit une augmentation du coefficient r4; d’un facteur 5.

De la méme maniére, nous avons pu caractériser distinctement les coefficients r13 et r33 du
SLT. Le protocole d’extraction est identique : les trois configurations expérimentales décrites

plus haut sont réutilisées et le découpage fréquentiel reste inchangé. Des simulations électroma-
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gnétiques ont également été réalisées afin de connaitre la valeur du champ électrique au sein du
cristal de ST disposé sur le septum de la cellule TEM. Par ailleurs, le passage d’un coefficient
a lautre s’opére expérimentalement par une simple rotation de 90° de la polarisation linéaire
incidente de 'onde optique. Les taux de modulation ont ainsi été relevés pour chacun des coef-
ficients électro-optiques sur ’ensemble de la bande fréquentielle (10 Hz - 2 GHz). La figure 3.28

illustre les profils fréquentiels des coefficients rq3 et r33.
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FIGURE 3.28 — Evolution des coefficients r13 (couleurs pales) et 733 (couleurs vives) du SLT en fonction de la
fréquence. Les trois configurations expérimentales sont représentées en bleu, rouge et vert.

La encore, les profils obtenus sont cohérents vis-a-vis de la théorie et il est en effet possible d’en
extraire les valeurs de chaque coefficient électro-optique & 1’état libre ainsi qu’a I’état contraint.
Ces derniéres sont affichées dans les tableaux 3.12 et 3.13, accompagnées des incertitudes de

mesures ainsi que des valeurs disponibles dans la littérature.

SLT r13 (mesure) Aryz 713 (littérature)
Cristal "non contraint" (BF) 7,6 04 6,9 [151]
Cristal "contraint" (HF) 5,7 0,5 5,2 [142]

TABLE 3.12 — Tableau récapitulatif des valeurs basse et haute fréquence du coefficient r13 du SLT. Les valeurs
sont exprimées en pm.V 1.

Des valeurs extraites a 1’état libre et & I’état contraint, il est possible de déduire la contribution
acoustique a l'effet électro-optique pour chacun des coefficients. Dans notre cas, elles valent 1,9

pm. V! pour le coefficient 73 et 0,3 pm.V~! pour le coefficient 733.
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SLT r33 (mesure) Arsgg rs3 (littérature)
Cristal "non contraint" (BF) 26,8 04 26,7 [151]
Cristal "contraint" (HF) 27,1 1,5 27,4 [142]

TABLE 3.13 — Tableau récapitulatif des valeurs basse et haute fréquence du coefficient r33 du SLT. Les valeurs
sont exprimées en pm.V .

3.4 Bilan des résultats et conclusion

A T'issue de cette campagne de caractérisation, de nombreuses données d’intérét relatives aux
cristaux électro-optiques ont été collectées expérimentalement : leurs indices de réfraction, les
coefficients thermo-optiques qui leurs sont associés et leurs coefficients électro-optiques. L’en-

semble de ces données sont récapitulées dans le tableau 3.14. Concernant la mesure des indices

Bi12Si09g LiTaOj3 stoechiométrique

(BSO) (SLT)
Photographie des échantillons testés . .
Dimensions (en mm) 10 x 10 x 5,07 4,75 x 20 x 5,3
Indice de réfraction ng=2,459 + 0,023 n,=2,003 £+ 0,03

n,—2.045 + 0,03

Coefficient thermo-optique (1076 K1) g—l}: 31,5 + 0,5 %: 19,3 £ 0,5
Figure de mérite en T (10~6cm3.J~! 15,1
Coefficient EO BF (en pm.V™1) ri=54 40,3 rl,=76 + 0,4

r1=26,9 4+ 0,4

Coefficient EO BF (en pm.V~1!) r =474 03 rP3=5,7 £+ 0,5
r5=27,1 £ 1,5

Figure de mérite HF en E (en pm.V™1) 57,1 134

TABLE 3.14 — Tableau récapitulatif des valeurs issues de la campagne de caractérisation des propriétés optiques,
thermo-optiques et électro-optiques des cristaux retenus (BSO et de SLT). Ces valeurs ont été établies pour une
longueur d’onde de 1550 nm.

de réfraction et des coefficients thermo-optiques, nous avons développé un banc de caractéri-
sation spécifique, relativement simple & mettre en ceuvre et garantissant & la fois une grande
répétabilité ainsi qu'une bonne fiabilité dans les résultats obtenus. Ces résultats sont conformes
A ceux qui sont issus de la littérature. Quant aux coefficients électro-optiques, nous avons dé-
veloppé un banc de mesure permettant une caractérisation large bande (plus de 8 décades),
adapté aux cristaux isotropes (dans une configuration polarimétrique) et anisotropes (dans une

configuration interférométrique). L'unique coefficient 47 du BSO a ainsi été extrait tant a I'état
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libre qu’a I’état contraint. Il en va de méme pour les coefficients 713 et r3g3 du SLT. Ce couple
de coefficients permet de définir la sensibilité du cristal de SLT dans sa configuration z-cut,
configuration idéale retenue pour ’élaboration d’une sonde dédiée a la mesure simultanée d’une
composante du champ électrique et des variations de la température. Le banc de caractérisation
ainsi développé bénéficie, en sus, de deux boucles d’asservissement permettant de s’affranchir des
dérives liées a la température ou aux fluctuations de la puissance du laser. La compensation de
ces différentes dérives joue un grand role dans la stabilité de la mesure ainsi que sur la précision
des résultats obtenus. Il a également été possible d’identifier les résonances piézoélectriques (tant
en amplitude qu’en fréquence) a l'ceuvre au sein des cristaux. Il est, par ailleurs, important de
rappeler que I'ensemble des résultats ont été obtenus pour une longueur d’onde d’émission du
laser de 1550 nm. Cette longueur d’onde correspond & celle des diodes laser employées dans les
systémes de mesure de la société Kapteos. De plus, il existe, a notre connaissance, de nombreuses
lacunes bibliographiques concernant la caractérisation des propriétés optiques, thermo-optiques
et électro-optiques des cristaux & cette longueur d’onde. Ces propriétés sont essentielles pour
quantifier les figures de mérite des différents cristaux et ainsi statuer sur leur pertinence en
tant qu’élément de transduction des sondes électro-optiques développées ou a développer. Enfin,
le controle des valeurs affichées par les fournisseurs est une nécessité pour ’entreprise, dans la

mesure ol elle doit garantir des performances conformes aux spécifications affichées.
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Chapitre 4

Caractérisation d’une sonde
électro-optique dédiée a la mesure
simultanée de deux composantes du

champ électrique.

Le chapitre précédent a permis d’exposer les résultats d’'une caractérisation compléte des
propriétés optiques, thermo-optiques et électro-optiques des cristaux les plus intéressants pour
les applications visées. Les valeurs extraites de cette premiére campagne de mesure ont été
utilisées pour confirmer les mérites respectifs des deux cristaux retenus : le SLT et le BSO. Des
sondes ont alors été réalisées a l'aide de ces deux cristaux. Le présent chapitre s’articule plus
précisément autour de la détermination des caractéristiques d’intérét d’une sonde dédiée a la
mesure simultanée des deux composantes transverses du champ électrique, réalisée & partir d’'un
cristal de BSO. La réponse de la sonde vis-a-vis de 'amplitude du champ électrique sera donc
abordée, en termes de linéarité et de dynamique de mesure. Le caractére vectoriel de la mesure
sera ensuite investigué, au travers de la réponse angulaire de la sonde et d’autres aspects, comme
la résolution spatiale ou encore la perturbation induite feront également ’objet d’une attention

particuliére.

4.1 Linéarité, sensibilité et dynamique

La premiére étape de cette campagne de mesure consiste & caractériser la réponse de la
sonde électro-optique vis-a-vis de 'amplitude du champ électrique appliqué. Pour ce faire, nous
disposons la sonde au sein du volume d’essai d’une cellule TEM, entre I'un des deux plans de
masse et le septum, distants de 15 mm. Cette cellule est connectée d’une part & un synthétiseur
de fréquence délivrant un signal CW a 247 kHz, et d’autre part & une charge 50 2, pour des
raisons d’adaptation d’impédance. La sortie du systéme électro-optique automatisé, véhiculant

le signal mesuré, est connectée a un analyseur de spectre.
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4.1.1 Linéarité

Pour chaque incrément de la puissance en entrée de la cellule TEM, 'amplitude du signal

électro-optique est relevée & I'analyseur de spectre. Le résultat est représenté sur la figure 4.1.
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FIGURE 4.1 — Linéarité de la réponse de la sonde électro-optique (points bleus) accompagnée
d’un ajustement théorique associé (courbe rouge en pointillés). La distribution d’erreurs et son
profil gaussien théorique sont également également tracés.

L’équation utilisée pour réaliser ’ajustement théorique est de la forme :

Porui
Pro = 20logy \/10 i 4 (aB)? (4.1)
avec . 3
241 Loy
a::xﬁgiii#;ﬁdglmﬁP@ﬁ (4.2)

ol R est la réponse de la photodiode exprimée en A/W. Le niveau de bruit Py, relevé a
I’analyseur de spectre est de -110 dBm. Il est important de rappeler que la sonde électro-optique
mesure le champ électrique au sein du cristal et non celui que nous souhaitons mesurer, a savoir le
champ électrique ambiant en ’absence du capteur. De part la nature diélectrique et la géométrie
du cristal, il existe un ratio n entre ces deux valeurs qu’il est nécessaire de prendre en compte
pour accéder a la valeur du champ électrique désiré. La pente, associée a I'ajustement théorique
utilisé, est de a— 2,76 x 1075 m.V~!, soit une valeur de 1,023 (en exprimant I'amplitude du
signal électro-optique en fonction de la puissance incidente), dénotant ainsi d’une trés bonne
proportionnalité entre le signal hyperfréquence injecté dans la cellule TEM et le signal électro-
optique mesuré. De plus, ’écart-type moyen associé & la mesure est de 0,59 dB et atteint méme
0,1 dB dans la zone correspondant aux valeurs de champ électrique supérieures a 85 V.m ™!, Il est
possible d’extraire de cette mesure la sensibilité de la sonde électro-optique. Pour rappel, cette

derniére correspond au champ électrique minimum mesurable, engendrant un signal de méme
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amplitude efficace que le bruit intégré sur la bande d’analyse du systéme de mesure. Elle peut

donc étre calculée & partir de I’expression suivante :

Poryit

1 107563

Eo.o— 4= 4.3
Une valeur de sensibilité de 200 mV.m 1.Hz" /2 a ainsi été obtenue dans lair. Cette valeur,
associée au choix d’un cristal dont la permittivité diélectrique est proche de celles des milieux
biologiques, permet d’envisager de bonnes performances de la sonde dans le cadre d’expérimen-

tations en bioélectromagnétisme.

4.1.2 Dynamique de mesure

La courbe de linéarité, présentée sur la figure 4.1, fait apparaitre que la sonde présente une
réponse linéaire sur plus de 50 dB. Cette valeur, bien qu’élevée, est trés éloignée de la valeur
théorique (de l'ordre de 120 dB). La figure 4.2 présente une comparaison entre la réponse de la
sonde en champ électrique issue de I'expérimentation (courbe extraite de la figure 4.1) et déduite

de la théorie.
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FIGURE 4.2 — Dynamique de mesure théorique associée au capteur développé (courbe marron) et
dynamique réelle issue de la configuration expérimentale (points bleus et ajustement théorique
en pointillés rouges 4.1).

Ces deux courbes révélent un écart important, de 70 dB, entre la dynamique de mesure théo-
rique et la valeur réelle. Cet écart provient des contraintes liées a 'environnement expérimental.
La dynamique de mesure subit ainsi, dans le cadre de nos mesures, deux limitations fortes : elles
est bornée inférieurement par le bruit de Johnson-Nyquist de I'analyseur de spectre utilisé pour
visualiser le signal (-110 dBm pour une bande d’analyse Af de 30 Hz), et présente également

une borne supérieure liée & la tension maximale que peut délivrer le générateur basse fréquence
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(10 Vpp dans notre cas). En théorie, la borne inférieure de la dynamique correspond au plancher
de bruit minimal de I’analyseur de spectre (-130 dBm dans une bande d’analyse A f de 10 Hz) et
la borne supérieure est liée & la compression de la réponse électro-optique en champ fort. Cette
compression est due & la réponse non linéaire du systéme optique d’analyse de ’état de polari-
sation : ce denier contient notamment des prismes de Wollaston. Ces éléments, qui permettent
de transformer toute variation d’état de polarisation en variation de puissance optique, ont une
réponse sinusoidale. Le point de fonctionnement optimal du systéme permet de se maintenir
sur le point d’inflexion de cette réponse. Néanmoins, pour des champs électriques de trés forte
amplitude, la rotation de polarisation de 'onde optique est telle que ’on s’écarte de la zone de
linéarité, entrainant alors une compression du signal mesuré (partie haute de la courbe marron

sur la figure 4.2).

4.2 Sélectivité

Une seconde série de mesures a été réalisée afin de déterminer la réponse angulaire de la
sonde électro-optique. Cette réponse permet d’appréhender un paramétre essentiel des capteurs
de champ électrique : la sélectivité. Le caractére sélectif d’un transducteur s’évalue par la quan-
tification du taux de réjection des composantes transverses du champ électrique. Autrement dit,
il révele 'aptitude de la sonde électro-optique & mesurer une composante du champ tout en
excluant les deux autres. Dans le cas d’'une sonde basée sur l'utilisation d’un cristal isotrope,
nous sommes capables de mesurer simultanément les deux composantes du champ électrique se
situant dans le plan orthogonal au vecteur d’onde laz de 'onde optique. Cette aptitude s’explique
par la présence de deux vecteurs sensibilités TK@ et m perpendiculaires entre eux. Ces deux
vecteurs forment ainsi un repére orthogonal dans lequel se projette le champ électrique & mesurer.
Ces deux projections correspondent donc aux composantes transverses I, et F,, visualisables
chacune sur une des deux voies de mesures du systéme électro-optique. Un maximum du signal
électro-optique est obtenu sur une des deux voies de mesure lorsque le vecteur associé au champ
électrique E’g est colinéaire avec I'un des deux vecteurs sensibilités. Ce cas de figure correspond
alors & un minimum du signal électro-optique sur la seconde voie de mesure (puisque E—Q> est
orthogonal au second vecteur sensibilité).

Le montage expérimental reste le méme que précédemment : la sonde électro-optique est
insérée au sein du volume d’essai de la cellule TEM dans lequel régne un champ électrique de
440 V.m~! et dont la fréquence est de 247 kHz. Le principe de la mesure consiste a relever a
I’analyseur de spectre 'amplitude du signal électro-optique pour chaque rotation de 1,5° de la
sonde autour de son axe longitudinal. Pour cela, la sonde est enchéssée sur une platine de rotation

motorisée. Le résultat des mesures est visible sur la figure 4.3.

Ces résultats font apparaitre deux courbes normalisées, respectivement associées a la mesure
des composantes E, (en rouge) et E, (en bleu). Les équations des ajustements théoriques associés

A chacune des mesures s’écrivent :

PiXo = 201log;,(sin 0)

(4.4)
Pro = 20log;o(sin 6 + 7/2)
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FIGURE 4.3 — Réponse angulaire normalisée de la sonde électro-optique pour chacune des com-
posantes transverses du champ électrique (£, en rouge et £, en bleu).

Nous notons un trés bon accord entre les points de mesure et les ajustements théoriques : les
écarts-type moyens, associés a la mesure des composantes E, et I, sont respectivement de 1,17
dB et de 1,62 dB (les points de mesure correspondant aux angles -90, 0 et 90 ° sont exclus
pour le calcul de I'écart-type moyen car leur valeur théorique est de —oc0). Ces valeurs traduisent
I’aptitude du capteur & mesurer avec précision chacune des composantes transverses du champ
électrique. Cette capacité confére a la mesure électro-optique son caractére vectoriel, appuyé
également par un taux de réjection des composantes orthogonales de plus de 40 dB pour cha-
cune des deux composantes mesurées (E, et E,). Cette valeur correspond a la différence entre
I’amplitude maximale du signal électro-optique et le plancher de bruit. Elle est ici limitée par la
tension maximale que peut délivrer par le GBF. Néanmoins, de telles performances dépassent de

beaucoup celles qu’il est possible d’obtenir avec des antennes (sélectivité d’environ 20 dB).

4.3 Reésolution spatiale de la sonde électro-optique et cartogra-

phie 1D du champ électrique

4.3.1 Résolution spatiale

La résolution spatiale du transducteur électro-optique est intimement liée au cristal et, de
maniére plus formelle, & la dimension de la zone d’interaction entre le champ électrique et le
faisceau laser en son sein. Dans notre cas de figure, le cristal électro-optique est utilisé comme
modulateur d’état de polarisation en réflexion, induisant un doublement de la longueur effective
du cristal parcourue par I'onde optique. Une lentille GRIN (& gradient d’indice) est également
utilisée afin de mettre en forme le faisceau laser au sein du cristal et d’obtenir conjointement

la meilleure compacité du capteur. Cette lentille est caractérisée par sa longueur [, son indice
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axial n, et sa constante quadratique v/A. Selon la valeur du produit VA [, elle peut adopter
un comportement convergent ou divergent. Pour la valeur spécifique de 7/2, elle transforme le
faisceau laser issu d’une source ponctuelle sur sa face d’entrée (correspondant a la sortie de la
fibre optique) en un faisceau collimaté & sa sortie (correspondant a la face d’entrée du cristal).
Cette lentille est ainsi collée entre la lame quart d’onde et le cristal électro-optique. Plusieurs
paramétres concourent donc au calcul de la résolution spatiale : 'ouverture numérique ON de
la fibre optique, la longueur L..;s; du cristal électro-optique et son indice de réfraction ng ainsi
que les caractéristiques de la lentille GRIN évoquées précédemment. Ce calcul est par ailleurs
fortement dépendant de la configuration de montage des différents éléments optiques. Il peut étre
réalisé a ’aide du formalisme des faisceaux gaussiens et notamment par 1'utilisation des matrices
de transfert ABC D, qui permettent de déterminer le rayon de courbure du front d’onde et la
taille du waist d’un faisceau gaussien au cours de sa propagation. Une autre méthode consiste &
utiliser la simulation numeérique. A ce titre, la figure 4.4 présente une simulation réalisée avec le

logiciel OSLO (pour "Optics Software for Layout Optimisation").

BSO (5 mm)

GRIN 0.23 (4.43 mm)

coeur de fibres

FIGURE 4.4 — Simulation réalisée sous OSLO.

Ce logiciel permet de simuler la propagation du faisceau laser a travers les différents com-
posants optiques constituant la sonde électro-optique. Il est donc trés utile pour optimiser les
caractéristiques de chaque composant et définir leur arrangement spatial optimal. La figure 4.4
illustre ainsi la conception d’une sonde électro-optique bi-fibre basée sur I'utilisation d’un cristal
de BSO de 5 mm de longueur. Les différents trajets des rayons lumineux permettent de connaitre
la forme et la taille du faisceau laser au sein de la sonde électro-optique. Il est important de dis-
tinguer la résolution spatiale longitudinale, définie par la longueur du cristal électro-optique (5
mm dans notre cas) et la résolution spatiale transverse, liée a la taille du waist du faisceau laser

lors de sa propagation au sein du cristal (500 pm).

4.3.2 Cartographie 1D du champ électrique en propagation guidée

Afin d’illustrer les performances de la sonde électro-optique en terme de résolution spatiale,
une cartographie du champ électrique transverse au plus prés d’une structure de propagation de

type coplanaire a été réalisée. Cette structure est composée de trois lignes d’une largeur de 750
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pm espacées les unes des autres de 750 pm. Une tension de 20 Vpp est appliquée entre la ligne
centrale et les deux lignes latérales, qui font office de plans de masse. La sonde électro-optique
est positionnée au dessus des lignes, & une centaine de um. La mesure est réalisée en translatant
la sonde le long de I'axe transverse & la propagation du champ électrique (correspondant a ’axe
z sur la figure 4.5). Elle franchit alors les trois lignes sur leur largeur et permet de déterminer le
profil de 'amplitude du champ électrique transverse (correspondant & la composante E,) le long

de cet axe. Le résultat de cette mesure est présenté sur la figure 4.5.
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FIGURE 4.5 — a) Simulation électromagnétique 2D (réalisée sous QuickField) du champ électrique transverse
rayonnée par la structure coplanaire d’étude. b) Mesure 1D du champ électrique effectuée par la sonde EO (courbe
bleue) et simulée (courbe rouge). Les valeurs extraites du profil de simulation ont été convoluées par une gaussienne

correspondant au profil du faisceau laser interne au cristal afin de rendre compte des limitations induites par la
résolution spatiale de la sonde électro-optique (courbe en pointillés noirs).

Ce résultat est accompagné d’'une simulation électromagnétique 2D du champ électrique
transverse rayonné par la structure coplanaire. Cette cartographie a été réalisée a 'aide du
logiciel QuickField. A partir de la représentation 2D, nous avons pu extraire une cartographie

1D correspondant aux mémes conditions d’acquisition que la mesure réalisée avec la sonde électro-
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optique. Les valeurs extraites de ce profil simulé ont ensuite été convoluées par une gaussienne
traduisant le profil du faisceau laser au sein du cristal. Cela permet de prendre en compte les
limitations sur I'amplitude du signal imputables & la résolution spatiale transverse de la sonde
électro-optique. Les cartographies issues de la mesure et de la simulation sont ensuite comparées.
Un trés bon accord est observé. Nous constatons ainsi la présence de deux lobes principaux de
forte amplitude, correspondant aux zones ou le champ électrique transverse est confiné, puis
de deux lobes secondaires de plus faible amplitude. Ces deux lobes secondaires, mesurés par la
sonde, présentent des profils assez bruités du fait de la proximité du plancher de bruit (-110
dBm). Sur le profil extrait de la simulation, ils sont également légérement bruités, mais pour
des raisons différentes : le maillage de la structure est en effet plus lache & ces endroits. Par
ailleurs, la mesure électro-optique témoigne d’une dynamique de 40 dB, permettant de visualiser
des profils présentant des contrastes d’amplitude du champ électrique importants. Elle est donc
particulierement bien adaptée pour la mesure en champ proche, et notamment pour le diagnostic

de circuits électriques.

4.4 Perturbation induite

La perturbation induite par une sonde électro-optique sur le champ électrique & mesurer peut
se quantifier par le volume de perturbation associé & la modification de permittivité effective du
milieu de mesure. En effet, bien que les sondes électro-optiques soient entiérement diélectriques
et de taille sub-centimétrique, nous observons une déformation locale des lignes de champ et un
déphasage de 'onde électromagnétique lié & sa propagation au sein du cristal. Néanmoins, ces

perturbations restent trés faibles au regard de celles induites par les antennes.

4.4.1 Simulations électromagnétiques 2D

Nous procédons, dans un premier temps, & la quantification du volume des perturbations
induites par la présence de la sonde EQ. L’objectif est également de comparer ces résultats aux
perturbations induites par un dipdéle de taille millimétrique, semblable aux dispositifs utilisés dans
les sondes dédiées au bioélectromagnétisme, présentées au cours du premier chapitre. Cette étude
comparative est réalisée par simulation électromagnétique 2D, a I’aide du logiciel QuickField, basé
sur la méthode FDTD. Ce dernier nous permet de pouvoir modéliser la structure suivante : un
dispositif d’application du champ électrique (une cellule TEM dans notre cas) au sein duquel
est disposé un cylindre de diamétre égal & celui du cristal de BSO et dont la permittivité est
identique (fixée a 40). Dans un second temps, le cristal est remplacé par un dipole de 2,4 mm
possédant un gap de 400 pm. En ce qui concerne les dimensions caractéristiques de la cellule
TEM, la distance septum-plan de masse est de 1 cm et la longueur totale de la cellule est de 6
cm. Une tension de 1 Vpp est appliquée entre le septum (partie centrale de la cellule) et les deux
plans de masse (conducteurs situés de part et d’autres du septum). Le résultat est présenté sur
la figure 4.6

La premiére simulation représente la distribution d’amplitude du champ électrique au sein

de la structure. Le milieu ambiant est constitué d’air. Le champ électrique interne au cristal
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FIGURE 4.6 — Simulations électromagnétiques 2D représentant ’'amplitude du champ électrique dans le plan
longitudinal de la cellule TEM dans trois cas distincts : a) utilisation d’un cristal de BSO dans lair b) utilisation
d’un cristal de BSO dans ’eau c) utilisation d’un dipole métallique de 2,4 mm dans ’eau (cas des sondes utilisant
des dipoles redressés pour la mesure en milieu biologique). les équipotentielles sont indiquées par des lignes noires
séparées de 50 mV.
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FIGURE 4.7 — Simulations électromagnétiques 2D représentant le volume de perturbations induites par la
présence du capteur supérieures & 1 dB par rapport & 'amplitude du champ ambiant en I'absence du capteur. La
simulation est effectuée en considérant comme milieu ambiant ’eau, dans laquelle est immergée a) un cristal de
BSO puis b) un dipole métallique de 2,4 mm. La couleur violette correspond aux zones de déplétion du champ
électrique tandis que la couleur rouge correspond aux zones de renforcement du champ. La couleur jaune indique
des perturbations du champ électrique inférieures & 1 dB.
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est homogéne avec une valeur de 5,34 V.m~!. La valeur du champ électrique ambiant est de
100 V.m™ !, indiquant ainsi une diminution du champ d’un facteur proche du ratio théorique
(2€4ir / (€qir + €crist) = 0,05), présenté au cours du chapitre 3. La seconde simulation est conduite
en remplagant lair par de I'eau, de permittivité 80. Dans ce cas, le champ interne au cristal atteint
129 V.m~! témoignant d’un renforcement et donc d’une augmentation de la sensibilité de mesure.
La encore, ce renforcement est cohérent avec le ratio théorique (2€p;,/(€pio + €crist) = 1,33). Nous
observons également que les équipotentielles sont beaucoup moins déformées lorsque le cristal est
immergé dans ’eau. La troisiéme simulation est réalisée en plagant un dipole millimétrique au
sein de la structure remplie d’eau. Elle atteste d’une hétérogénéité trés prononcée du champ élec-
trique sur un volume significatif (bien plus conséquent que dans le cas du cristal électro-optique).
Ces perturbations sont liées a la présence d’éléments métalliques au sein de la structure d’ap-
plication. Des variations de 10 a4 700 V.m~! sont d’ailleurs relevées sur le pourtour du dipole.
Afin d’illustrer plus précisément ces phénoménes, la figure 4.7 présente une cartographie des per-
turbations supérieures 4 1 dB. Cette derniére révéle les zones pour lesquelles 'introduction du
capteur engendre une variation absolue de plus de 1 dB de la valeur du champ au sein de la struc-
ture & vide. Ces simulations mettent en évidence le caractére trés faiblement invasif de la sonde
par rapport au dipole métallique. Les perturbations électromagnétiques engendrées par la sonde
électro-optique sont d’autant plus localisées sur un faible volume que la permittivité du cristal
est proche de celle du milieu d’immersion. Le cas de figure idéal correspond & I'immersion d’un
cristal dont la permittivité diélectrique est égale a celle du milieu : le cristal est alors parfaitement
transparent vis-a-vis du champ électrique a mesurer et ne le perturbe aucunement. Quant aux

antennes, elles sont, de part leur constitution métallique, intrinséquement trés perturbatrices.

4.4.2 Mesure par réflectométrie temporelle

La mesure par réflectométrie temporelle présente deux avantages : elle autorise, dans un
premier temps, I’évaluation de 'impédance caractéristique d’une structure de propagation du
champ électrique. Elle permet ensuite de visualiser I'impact d’un élément introduit au sein de
cette structure sur son impédance. Dans notre cas, nous avons procédé a deux mesures succes-
sives : une mesure avec une cellule TEM a vide, puis une seconde avec la sonde électro-optique
disposée entre le septum et 'un des plan de masse de cette cellule. Le résultat est visible sur la
figure 4.8.

Une premiére remarque concerne I'impédance caractéristique de la cellule & vide. Cette der-
niére a été congue pour présenter une impédance de 50 €2 (les éléments de calcul et de design de
cette cellule sont présentés en annexe). L’'impédance mesurée corrobore une bonne conception
de la structure. Les deux pics visibles sur les courbes correspondent & des discontinuités d’impé-
dance aux niveaux des connecteurs SMA et traduisent une transition brutale d’une géométrie a
symeétrie de révolution (cable coaxial) & une géométrie planaire (cellule TEM).

La comparaison des deux courbes permet de visualiser I'impact de la sonde sur I'impédance
de la structure. Nous remarquons, a ce titre, une variation locale de I'impédance & l’endroit
ou est disposé le cristal électro-optique. Il est, par ailleurs, possible de déduire la variation de
permittivité effective occasionnée par l'introduction de la sonde au sein du volume d’essai de la

cellule TEM. Cette variation est déduite du décalage temporel At de 'onde se propageant dans
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FIGURE 4.8 — Impédance de la cellule TEM 4 vide (courbe bleue) et en présence de la sonde (courbe rouge).

la structure chargée :
Aseff _ 2At

Eeff tprop

ol tprep est le temps de parcours de I'onde au sein de la cellule. Le décalage temporel induit par la

(4.5)

présence de la sonde électro-optique est visible sur I’agrandissement des courbes précédentes dans
une fenétre temporelle d’intérét. Une valeur de At de 3,5 ps a ainsi été extraite, correspondant
a une variation de permittivité effective de 1,16 %. Cette variation refléte, 1a encore, la faible
invasivité de la sonde électro-optique, qui constitue un instrument de mesure trés faiblement

perturbatif.

4.5 Stabilité

Il a été fait mention, au cours du second chapitre, de la nécessité de se maintenir sur le point
de fonctionnement optimal du systéme de mesure. Ce point garantit 'obtention d’un maximum
du signal de modulation avec la plus grande linéarité de la réponse électro-optique accompagnée
de la plus grande dynamique de mesure.

Dans le cas des sondes basées sur 'utilisation d’un cristal isotrope, les variations de tem-
pérature affectant la fibre & maintien de polarisation occasionnent une dérive de ce point de
fonctionnement optimal. Il est alors fondamental de compenser ces dérives afin de se maintenir
sur ce point et ainsi garantir les conditions d’une mesure précise et reproductible du champ élec-
trique. La compensation des effets de la température sur la fibre & maintien de polarisation est
réalisée en pilotant la longueur d’onde d’émission de la diode laser. Nous avons montré précédem-
ment que, pour chaque valeur du déphasage induit par la température sur I’état de polarisation
de l'onde optique en sortie de fibre, il existe une valeur de la longueur d’onde d’émission qui
permet de I'annuler. L’asservissement de la longueur d’onde du laser est entiérement automatisé
a l'aide d’une routine développée sous Labview. La figure 4.9 représente une mesure du sta-

bilité. La sonde est placée au sein d’une cellule TEM alimentée par un signal CW d’amplitude
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FIGURE 4.9 — Stabilité du signal électro-optique normalisé en fonction du temps : mesure avec
asservissement (courbe rouge) jusqu’a to + 9 min 40 s, puis sans asservissement (courbe bleue
seule). Le niveau de bruit est tracé en pointillés noirs. Les distribution d’erreurs relatives a chaque
mesure sont également représentées, accompagnées chacune de leur profil gaussien théorique
respectif.

constante. Le champ électrique est mesuré en continu sur ’analyseur pendant un trés long laps de
temps. La mesure est, dans un premier temps, effectuée en présence de la boucle d’asservissement
permettant de stabiliser le systéme de mesure sur le point de fonctionnement optimal (courbe
rouge). Dans ce cas de figure, nous observons une trés grande stabilité du signal électro-optique.
L’écart-type moyen associé aux variations du signal n’est d’ailleurs que de 0,26 dB. Dans un
second temps, & t, + 9 min 40 s, I’asservissement est coupé tandis que le signal électro-optique
est toujours mesuré (courbe bleue seule). Nous constatons alors des variations beaucoup plus
importantes du signal mesuré (avec des écarts de plus de 4 dB et un écart-type moyen de 1,22
dB) sur un temps plus court. Les effets relatifs aux variations de la température ne sont plus

compensés et la stabilité de la réponse électro-optique est alors compromise.
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Chapitre 5
Métrologie en milieu biologique

Les travaux présentés au cours de ce chapitre s’articuleront autour de deux domaines d’ap-
plication majeurs du bioélectromagnétisme : la dosimétrie radiofréquence et 1’électroporation
cellulaire. Pour répondre aux contraintes spécifiques de ces deux domaines, nous avons employé
une sonde électro-optique basée sur 'utilisation d’un cristal de LT en tant que modulateur d’état
de polarisation. Conformément aux considérations théoriques du chapitre 2, cette sonde permet
la mesure simultanée d’une composante du champ électrique et des variations de la température.
Ce caractére simultané est ainsi mis a profit d’une part en régime fréquentiel, pour procéder a
une évaluation duale du débit d’absorption spécifique, et d’autre part en régime temporel, pour
la mesure in situ d’impulsions électriques nanosecondes et la discrimination de leur éventuel effet
thermique sur les milieux biologiques exposés. Ces travaux ont été menés en collaboration avec

M. Philippe Lévéque et son équipe, au sein du laboratoire XLIM a Limoges.

5.1 Mesure en régime fréquentiel : cas du débit d’absorption spé-

cifique

La premiére étape de nos investigations a consisté & mesurer le champ électrique et la tempé-
rature au sein d’une solution biologique exposée & un signal CW de fréquence 1,8 GHz, fréquence
porteuse typique des signaux du systéme GSM associé a la téléphonie mobile. Ces deux grandeurs
physiques ménent chacune au débit d’absorption spécifique (DAS), qui constitue le paramétre
dosimétrique de référence pour quantifier I’absorption tissulaire des champs électromagnétiques.
Nous avons donc utilisé la capacité de la sonde & mesurer simultanément le champ électrique et
la température pour déterminer le DAS de deux maniéres différentes. Il s’agit, & notre connais-
sance, de la premiére expérimentation de ce type, conduite de maniére simultanée avec un méme

capteur et rigoureusement au méme endroit.

5.1.1 Montage expérimental

La figure 5.1 décrit le montage expérimental utilisé. Un synthétiseur de fréquence délivre un
signal CW & 1,8 GHz. Ce signal est alors amplifié grace a un amplificateur radiofréquence présen-
tant un gain de 40 dB. Afin de protéger le synthétiseur de toute réflexion parasite, un circulateur

(suivi d’'une charge d’impédance 50 €2) est inséré aprés amplificateur. Le dispositif destiné a
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FIGURE 5.1 — Schéma du montage expérimental pour la mesure en régime CW
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exposer le milieu biologique est une cellule TEM. Ses caractéristiques dimensionnelles d’intérét
sont les suivantes : la largeur de son septum est de 30 mm et les distances entre septum et plan de
masse sont respectivement de 10 et 12 mm (il s’agit donc d’une cellule TEM dissymétrique). Ces
dimensions ont été choisies de maniére & produire une impédance caractéristique de 50 €2 sur une
large bande fréquentielle (apparition des premiers modes d’ordre supérieurs au-dela de 3 GHz).
Par ailleurs, elles permettent 'introduction de conteneurs spécifiques pour recueillir le milieu
biologique. Dans le cadre de nos travaux, nous en avons utilisé deux différents : une cuve paral-
lélépipédique en Plexiglas de 12 mm x 12 mm x 44 mm (pour les mesures de champ électrique
destinées a caractériser la réponse de la sonde électro-optique) ainsi qu’une boite de Pétri de 36
mm de diameétre (dédiée aux mesures de température ainsi qu’aux mesures duales de DAS). Ces
conteneurs sont placés entre le septum et le plan de masse, 14 ot le champ électrique présente la
plus grande homogénéité. Ils sont remplis d’une solution ionique de chlorure de sodium (NaCl)
dont la conductivité électrique et la permittivité diélectrique sont respectivement de 1,7 S.m™"! et
77 a la fréquence de travail. Une charge d’impédance 50 2 est également connectée sur le second
port de la cellule TEM pour des raisons d’adaptation d’impédance (permettant ainsi d’éviter les
réflexions parasites). A ce titre, un puissance-métre est inséré entre 'amplificateur radiofréquence
et la cellule TEM via un coupleur bidirectionnel. Ce dernier permet le controle des puissances
injectées en entrée du dispositif d’exposition ainsi que des puissances réfléchies. Le systéme de
mesure se compose de la sonde électro-optique qui est connectée au banc de mesure via une fibre
optique, autorisant ainsi un déport important (5 m dans notre cas). La partie transductrice de
la sonde se compose d’un cristal de tantalate de lithium congruent de 7,1 mm de long qui est
immergé intégralement dans la solution. La sortie du systéme électro-optique est connectée a un
analyseur de spectre. Ce dernier nous permet de relever 'amplitude du signal électro-optique et
nous renseigne ainsi sur 'amplitude de la composante du champ électrique colinéaire au vecteur

sensibilité du cristal de tantalate de lithium. L’évolution de la température, déduite des para-
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meétres d’asservissement du systéme de traitement de la polarisation, est directement visualisable

A l'aide d’une interface Labview dédiée.

5.1.2 Caractéristiques de la sonde électro-optique dans les milieux biolo-

giques

Pour caractériser la réponse de la sonde, des mesures de linéarité et de sélectivité ont été
menées a la fois dans ’air et dans la solution biologique. Pour faciliter la mise en oeuvre expé-
rimentale, nous avons utilisé, pour ces mesures, la cuve parallélépipédique remplie de 3,4 ml de

solution biologique (cf. figure 5.2).

Support en Plexiglas —»

Fibre optique

Sonde EO

Cuve

'"""""Iiilﬂﬂ]

Solution
hiologique

Septum

FIGURE 5.2 — Vue de face du systéme d’exposition utilisé : la sonde est immergée dans la solution biologique
au sein d’une cuve soumise & un champ électrique CW de 1,8 GHz entre le septum et I'un des plans de masse de
la cellule TEM

5.1.2.1 Mesures de linéarité

Pour conduire cette mesure, le signal électro-optique a été relevé pour des valeurs de puis-
sances en entrée de la cellule TEM variant de -40 dBm a +40 dBm. Comme le montre la figure
5.3, la réponse de la sonde est linéaire sur une plage de 60 dB dans lair et de plus de 70 dB dans
la solution.

Ces valeurs ne correspondent pas aux dynamiques de mesure réelles. Plus précisément, la
borne inférieure correspond au plancher de bruit de analyseur de spectre (établi & -136 dBm),
tandis que la borne supérieure est liée & la saturation de la réponse de 'amplificateur radiofré-
quence. En effet, au-dela d’une puissance Ps,; donnée, nous assistons & une compression de sa
réponse, se traduisant par un plafonnement de la puissance de sortie. Sans cela, la sonde pourrait
théoriquement atteindre une dynamique de plus de 100 dB. Dans I'air, ’ajustement linéaire ap-
pliqué aux points de mesure conduit & une pente de 1,004 £ 0,0004. Dans la solution, il conduit
a une pente de 0,997 £ 0,0007. Ces deux valeurs confirment une trés bonne proportionnalité
entre le signal électro-optique mesuré et le signal radiofréquence injecté dans la cellule TEM.
Les écarts type moyens associés a chaque mesure sont d’ailleurs respectivement de 0,5 et 0,6

dB. La sensibilité de la sonde correspond au champ électrique minimal induisant un signal dont
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FIGURE 5.3 — Linéarité de la sonde électro-optique accompagnée des ajustements théoriques associés : mesures
effectuées dans l'air (points bleus) et dans la solution (croix rouges).

I’amplitude équivaut au niveau de bruit moyen sur 'analyseur de spectre. Son expression, donnée

pour une bande d’analyse de 1 Hz, s’écrit :

1 [2R 1073+
d Af

Ein = (5.1)
ou d est la distance inter-électrodes (dans notre cas d = 12 mm), Af est la bande d’analyse
de I'analyseur de spectre (ici Af= 10 Hz) et P%" correspond & la puissance minimale injectée

mwn

(P%r —20,7 dBm et P%¢ —=-33,2 dBm). Les valeurs de sensibilité obtenues dans I'air et dans la

man man
—-1/2

solution biologique sont respectivement de 720 et 170 mV.m ™. Hz . Nous observons un gain
de sensibilité de 14 dB dans la solution biologique. Cette augmentation du champ interne au

cristal lors de la mesure en milieu biologique sera expliqué dans le prochain paragraphe.

5.1.2.2 Mesures de sélectivité

Suite aux mesures de linéarité, nous avons caractérisé la réponse angulaire de la sonde et
avons, pour cela, conduit des mesures de sélectivité. Le dispositif d’exposition (cellule TEM -+
cuve remplie de solution biologique) est disposé sur une platine de rotation. Pour chaque rotation
de 10° de la cellule autour de la sonde (restée fixe), la valeur du signal électro-optique est relevée
sur 'analyseur de spectre. Comme le montre la figure 5.4, la sonde présente une réponse angulaire
correspondant & une sinusoide m-périodique.

L’équation générale des ajustements théoriques utilisés est la suivante :

101og[(Asin(0 — Opmin))?]

Pou =
! log[10]

(5.2)

Un trés bon accord est trouvé entre les points de mesure et les ajustements théoriques. Les
maximums des courbes correspondent & la direction du vecteur sensibilité du cristal de tantalate

de lithium. Cette direction est également appelée axe de sensibilité de la sonde électro-optique.
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FIGURE 5.4 — Sélectivité de la sonde électro-optique et courbes théoriques : mesures effectuées dans I’air (courbe
rouge) et dans la solution (courbe bleue).

Le maximum du signal est ainsi obtenu lorsque le champ électrique et le vecteur sensibilité
sont colinéaires, autrement dit lorsque la direction du champ électrique coincide avec 'axe de
sensibilité de la sonde. Les mesures effectuées dans 'air et au sein de la solution biologique
conduisent respectivement a des sélectivités de 20 et 35 dB. Ces valeurs sont limitées par le
couplage électromagnétique direct (tracé en pointillés) entre le systéme de génération du signal
(synthétiseur de fréquence -+ amplificateur radiofréquence) et le systéme de mesure (banc électro-
optique + analyseur de spectre). Ce couplage correspond & un plancher de mesure équivalent &
-113 dBm. En utilisant une cage de Faraday, il est théoriquement possible de gagner au moins 20
dB sur chaque valeur de sélectivité. Pour finir, nous observons un gain de 15 dB dans la solution
biologique (trés proche des 14 dB obtenus pour les mesures de linéarité). Cet accroissement de
sensibilité dans le milieu biologique peut s’expliquer par la résolution des équations de continuité
du champ électrique entre des milieux de permittivités différentes. En effet, nous avons déja mis
en évidence, au cours du chapitre 3, une relation théorique d’électrostatique entre le champ au
sein du cristal électro-optique (de forme cylindrique) et le champ électrique ambiant en 1’absence

de cristal :

25e:vtEe:vt
Epyw=— 9.3
mt Eint + Eeat ( )

Dans le cas de l'interface cristal-air, la relation 5.3 devient :

Eair

Eeristal = 5.4
cristal 21 ( )
Dans le cas de l'interface cristal-solution biologique, la relation 5.3 devient :

Ecristat = 1,3 Esol (55)

On observe donc une valeur du champ électrique dans le cristal augmentée d’un facteur 1,3

lorsque ce dernier est immergé dans la solution biologique, et diminuée d’un facteur 21 lorsqu’il
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est placé dans l'air. Le gain théorique se déduit du rapport des valeurs respectives du champ
électrique dans la solution et dans le cristal. Or, au regard de la configuration expérimentale,
il est trés difficile de calculer théoriquement la valeur du champ électrique dans la solution
du fait de la présence de la cuve d’électroporation et d’une faible épaisseur d’air entre cette
derniére et les électrodes de la cellule TEM. C’est pourquoi nous avons recours a des simulations

électromagnétiques 3D afin de valider cette augmentation de sensibilité.

5.1.2.3 Simulations électromagnétiques 3D

Dans l'optique de parachever la caractérisation de la sonde électro-optique pour la mesure
du champ électrique et valider les aspects d’accroissement de sensibilité au sein de la solution, il
est indispensable de réaliser une étude numérique. C’est dans cette perspective que nous avons
effectué des simulations électromagnétiques 3D & l'aide d’un code de calcul développé au labo-
ratoire Xlim, basé sur la méthode des différences finies dans le domaine temporel (FDTD) [34].
Il s’agit, des lors, d’étudier plusieurs configurations distinctes :

— déterminer, en I’absence de le sonde électro-optique, le champ électrique dans I'air (cellule

TEM vide) et dans la solution biologique (cellule TEM + cuve + solution)

— déterminer le champ électrique au sein du cristal lorsque celui-ci est immergée dans la

cellule TEM vide et lorsqu’il est plongé dans la solution biologique
L’approche numérique permet une modélisation compléte de la structure en prenant en compte
les aspects propagatifs ainsi que les phénomeénes de résonances. Les simulations sont conduites
pour une fréquence de travail de 1,8 GHz. La cellule TEM est modélisée en considérant ses plans
de masse et son septum comme des conducteurs parfaits. La permittivité de la cuve a été fixée
a 2,2 tandis que les valeurs de la conductivité électrique et de la permittivité diélectrique de
la solution biologique ont été calquées sur les valeurs expérimentales. La structure générale est
uniformément maillée avec une maille élémentaire de 0,2 mm x 0,2 mm x 0,2 mm. Les conditions
aux limites ont été établies a l'aide de la technique des couches parfaitement adaptées (PML)
[152].

La figure 5.5 présente la distribution du champ électrique au sein du dispositif d’exposition
sans la présence de la sonde électro-optique. Dans la configuration de la cellule TEM vide, nous
constatons que le champ électrique est uniforme dans la zone d’essai. Il atteint une valeur de 810
+ 3 V.m™~! pour une puissance incidente de 1 W. Cette derniére est trés proche de celle (833
V.m~1) que nous pouvons calculer & I'aide de la relation théorique simplifiée :

E =-\2PZ (5.6)

1
d
ou d est la distance septum-plan de masse (12 mm), P est la puissance incidente et Z correspond
a 'impédance caractéristique de la cellule. Dans la configuration ou la cellule TEM contient la
cuve remplie de solution, nous avons pu extraire une valeur de champ électrique de 204 + 44
V.m~!. Du fait d'une forte hétérogénéité du champ électrique dans la solution, cette valeur a
été obtenue en moyennant le champ électrique sur un faible volume correspondant a celui du
cristal électro-optique. D’autres simulations ont ensuite été conduites, incluant le cristal. Ces

simulations sont d’autant plus importantes que le champ électrique réellement mesuré par la
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FIGURE 5.5 — Simulations 3D (plans de coupe) du champ électrique au sein de la cellule TEM en présence d’air
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(a) et de la solution biologique (b), en 'absence de la sonde électro-optique [153].

sonde correspond au champ électrique au sein du cristal et non celui du milieu d’étude. Nous
avons ainsi obtenu une valeur de 46 + 10 V.m~! dans le cristal immergé dans lair et de 262 + 40
V.m~! lorsqu’il est placé dans la solution biologique. Ces deux derniers résultats permettent de
mettre en valeur un gain de sensibilité de 15,1 dB, conforme aux valeurs de 14 et 15 dB obtenus
expérimentalement (lors des mesures de linéarité et de sélectivité respectivement). Par ailleurs, il
est possible de déterminer, pour chaque milieu, un facteur de calibration « (en V. w1/ ). Ce

paramétre « relie la valeur du champ électrique a mesurer dans le milieu d’étude et 'amplitude
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du signal électro-optique de la maniére suivante :

IZ]
o= —— (5.7)

VPEo
Ainsi, le facteur de calibration vaut 1,45 x 107 V.m~1.W~/2 dans l'air et 8,6 x 10° V.m~1.W~1/2
au sein de la solution biologique. Ce paramétre doit étre caractérisé pour chaque milieu car il

dépend des propriétés diélectriques des milieux d’étude.

5.1.3 Caractérisation des effets thermiques

FIGURE 5.6 — Systéme d’exposition utilisé pour la mesure de la température d’une solution biologique exposée
4 un signal radiofréquence de 1,8 GHz : la sonde Kapteos est insérée horizontalement tandis que la sonde Luxtron
est immergée verticalement dans la boite de Pétri, au sein du volume d’essai de la cellule TEM.

Ce paragraphe présente les mesures de température effectuées au sein d’une solution biolo-
gique soumise & un champ électrique radiofréquence & 1,8 GHz. Le dispositif expérimental reste
identique. En revanche, la cuve a été remplacée par une boite de Pétri insérée horizontalement
dans la cellule TEM (photo 5.6). Une comparaison a été menée entre la sonde électro-optique
Kapteos et une sonde optique standard basée sur la technologie fluoroptique (dépendance de la
décroissance d’un signal fluorescent avec la température), commercialisée par la société Luxtron.

La figure 5.7 représente ’évolution de la température d’'une solution biologique exposée a
un signal radiofréquence. L’exposition a débuté & t; = 300 s et s’est arrétée a to = 2440 s.
Les mesures effectuées avec les deux sondes sont en parfait accord. Nous notons cependant
une sensibilité fortement accrue dans le cas de la sonde Kapteos. Dans le but de quantifier
les sensibilités respectives des deux sondes, nous avons défini un ajustement théorique bati sur
des profils classiques de courbes de thermalisation mono-exponentielles avec ajout d’une dérive
linéaire pour tenir compte de I’évolution lente de la température de la piéce. L’expression de

I’ajustement utilisé s’écrit sous la forme :

t—t1 t—to

Tt)=To+[A1(1—e 7 )+alt—t))]|H({t—1t1)+ [A2(l —e 72 )|H(t —t2) (5.8)

ou H représente la fonction d’Heaviside, t1 et t2 sont respectivement les temps de début et de
fin de I'exposition micro-onde et 71 o sont les constantes de temps de thermalisation du milieu
biologique. Le terme a(t —t;) traduit une lente dérive linéaire de la température ambiante (dans

notre cas, elle a été évaluée a 0,95 K/h). Un trés bon accord entre les mesures et I’ajustement
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FIGURE 5.7 — Evolution de la température d’une solution biologique exposée & un signal CW & 1,8 GHz relevée
par la sonde Luxtron (courbe bleue) et par la sonde Kapteos (courbe grise). Un ajustement théorique (courbe
rouge) est également tracé.
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FIGURE 5.8 — Evolution de la température d’une solution biologique exposée & un signal CW & 1,8 GHz relevée
par la sonde Luxtron (courbe bleue) et par la sonde Kapteos (courbe grise). Zoom de la courbe de la figure 5.7.

Nous avons également pu extraire la constante de temps de thermalisation du milieu biolo-
gique (évalué & 7 = 333 s) ainsi que Pamplitude de I’élévation en température A; da a la source
thermique micro-onde (évaluée a 2,45 K). Une grande différence de sensibilité est également
observée. La figure 5.8 correspond & un agrandissement localisé sur une portion de la courbe
précédente et permet de mieux rendre compte de cet écart de sensibilité en température entre
les deux sondes. La distribution d’erreur entre ajustement théorique et mesures a également été
tracée pour chaque sonde (fig. 5.9). Nous obtenons une distribution d’erreur prenant la forme

d’une gaussienne avec un écart-type moyen de 197 mK pour la sonde Luxtron et de seulement
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22 mK pour la sonde Kapteos.
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FIGURE 5.9 — Ecarts entre la mesure et ’ajustement théorique : sonde Kapteos (courbe et histogramme oranges)
et sonde Luxtron (courbe et histogramme bleus).

5.1.4 Evaluation duale du Débit d’Absorption Spécifique

Les résultats précédents ont démontré la capacité de la sonde électro-optique développée a
mesurer distinctement le champ électrique et les variations de la température avec une grande
précision. Il s’agit & présent de mettre & profit le caractére simultané de ces mesures pour évaluer
le débit d’absorption spécifique d’une solution biologique soumise & un champ électrique radio-
fréquence. Ce dernier est considéré comme le parameétre dosimétrique de référence concernant
I’exposition du vivant aux rayonnements RF. Comme évoqué au cours du premier chapitre, le
DAS est relié, d'une part, au champ électrique au sein du milieu biologique exposé et, d’autre

part, & la variation de température consécutive a l’exposition :

2

DASy = 72
P (5.9)

pasy = 2L

=" ot

ol p, o et C sont respectivement la masse volumique, la conductivité électrique ainsi que la
capacité calorifique massique du milieu biologique. Nous procédons alors & une série de me-
sures simultanées du champ électrique et des variations de température induites. Le montage
expérimental reste inchangé : une boite de Pétri, contenant une solution biologique dont les ca-
ractéristiques diélectriques ont été mentionnées précédemment, est disposée au sein du volume
d’essai de la cellule TEM. La solution est exposée a un signal CW a 1,8 GHz. Le champ électrique
est déduit du signal électro-optique relevé a I’analyseur de spectre tandis que 1’évolution des va-
riations relatives de la température est relevée simultanément & ’aide du logiciel d’acquisition
développé sous Labview. Les mesures sont répétées pour quatre puissances incidentes différentes.

Les valeurs DASE et DAST associées sont représentées sur la figure 5.10.
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FIGURE 5.10 — Profils de DASE (en rouge, DAS calculé via la mesure in situ du champ électrique) et DAST (en
bleu, DAS calculé via la variation de température induite par ’exposition) en fonction de la puissance incidente.
Les ajustements théoriques associés sont tracés en pointillés [154].

D’un point de vue pratique, les valeurs de D AST sont évaluées a partir de la pente & l'origine
des courbes représentant 1’élévation de température relative a 'exposition RF, afin de s’affranchir
des transferts de chaleurs qui se produisent entre le milieu biologique et le milieu ambiant. La
figure 5.10 révéle une trés bonne concordance des profils de DASE et DASy. Afin de confronter
les résultats issus des deux méthodes de mesure, il est pratique d’introduire le DAS normalisé,
défini pour une puissance incidente de 1 W. Ce paramétre correspond a la pente de chacune des
courbes expérimentales. A partir des mesures in situ du champ électrique, nous avons obtenu un
DAS normalisé moyen de 2,44 + 0,42 W.kg~'. W1, Concernant les mesures de température, nous
avons calculé un DAS moyen normalisé de 2,56 4 0,12 W.kg=!.W~!. Les incertitudes associées
& ces deux valeurs proviennent principalement des erreurs de positionnement de la sonde au sein
du milieu biologique, ou le champ électrique est peu homogéne a la fréquence de travail (1,8
GHz). Néanmoins, ’écart relatif entre ces deux valeurs n’est que de 5%, traduisant 'aptitude de
la sonde électro-optique & réaliser une mesure simultanée du champ électrique et de la variation
de température en un méme point du milieu biologique.

Dans un second temps, les résultats expérimentaux sont confrontés a ceux d’une simulation
électromagnétique tridimensionnelle. Cette derniére est conduite & I’aide du code de calcul évoqué
plus haut, basé sur la méthode FDTD. La cartographie du DAS est réalisée & partir des valeurs
du champ électrique calculées numériquement. La structure d’analyse est composée de la cellule
TEM (dont les parties métalliques sont considérées comme des conducteurs électriques parfaits)
et de la boite de Pétri fabriquée en Plexiglas (dont la permittivité diélectrique est fixée a 2,5).
Cette derniére est remplie de 3 mL de solution biologique, dont les paramétres diélectriques
ont été calqués sur les valeurs expérimentales (0 = 1,86 S.m~!. et ¢ = 76). La structure est
uniformément maillée avec une maille élémentaire de 0,2 mm x 0,2 mm x 0,2 mm. La figure
5.11 présente la distribution du DAS dans le volume occupé par la solution biologique.

Le DAS normalisé moyen, calculé sur I’ensemble de la solution biologique, a été évalué a 3,4
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FIGURE 5.11 — Cartographie du DAS dans la solution biologique. Pour accéder & la distribution de DAS au
sein du cristal, une quart du volume total a été retiré.

+ 4.4 W.kg~" . W~!. Afin de pouvoir effectuer une comparaison avec les valeurs expérimentales,

une autre valeur de DAS normalisé moyen est calculée sur un volume de 20 mm?

correspondant
au cristal électro-optique. Cette derniére vaut 2,65 = 2 W.kg™!.W~!. Les écarts type relatifs
a chaque valeur illustrent bien I'inhomogénéité du DAS au sein des volumes considérés. Nous
obtenons néanmoins un bon accord avec les valeurs expérimentales issues de la mesure du champ
électrique et des variations de la température. Cette étape de simulation est capitale pour valider
les mesures et statuer sur la pertinence de la sonde électro-optique comme outil de dosimétrie
expérimentale. Il s’agit 14, & notre connaissance, de la premiére évaluation duale du DAS, basée
sur une mesure simultanée du champ électrique et des variations de la température, effectuée a

I’aide d’un unique capteur.

5.2 Mesures en régime temporel : expérimentations en électro-

poration cellulaire

La seconde étape de nos investigations a consisté a caractériser la sonde électro-optique dans le
domaine temporel. Le principal domaine d’application visé est ’électroporation cellulaire. I1 s’agit
d’un phénoméne biophysique qui se traduit par la perméabilisation de la membrane cellulaire
sous l'action d’impulsions électriques. Grace a sa bande passante intrinséque, la sonde parait donc
étre un candidat de choix pour déterminer et controler avec précision le profil temporel (forme,
amplitude et durée) des impulsions au sein d’une solution biologique. A 1'aide d’un montage
expérimental dédié aux expérimentations en électroporation cellulaire, nous avons donc, d’une
part, mesuré in situ des impulsions kV de quelques nanosecondes, et d’autre part, discriminé les

effets de ces impulsions sur la température du milieu biologique exposé.

5.2.1 Montage expérimental

La figure 5.12 décrit le montage expérimental utilisé. Deux types d’impulsions sont utilisées,
délivrées par deux générateurs dédiés. Le premier générateur est développé par la société FID.
Son impédance de sortie est de 50 2 et il permet de produire des impulsions rectangulaires de

10 ns avec des fronts de montée d’une durée de 1 ns. L’amplitude des impulsions est réglable de
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FIGURE 5.12 — Montage expérimental utilisé pour la caractérisation de la sonde électro-optique en régime
temporel

~. BT

4,5 a4 10 kV. Le second générateur (Horus HT) a été développé au sein du laboratoire Xlim. Les
impulsions sont ici générées par voie optoélectronique (photo-déclenchées par une source laser
impulsionnelle). Son impédance de sortie est 1a encore de 50 € et il génére des impulsions de
profil gaussien d’une durée de 2,6 ns avec des temps de montée de 800 ps. Leur amplitude peut
varier jusqu’a 4 kV. Ces différentes impulsions sont envoyées sur un extracteur de signaux (tap-off
en anglais). il s’agit d’un dispositif a trois accés. L'impulsion incidente pénétre dans I'extracteur
par 'accés 1. L’'impédance entre les accés 1 et 2 est de 4950 €2, permettant ainsi d’extraire un
signal dont 'amplitude correspond & 1/100 de I'amplitude de I'impulsion incidente. Ce signal,
issu du second accés de 'extracteur, est ensuite visualisé sur la premiére voie d’un oscilloscope.
Un atténuateur de 20 dB est également utilisé afin de ne pas dépasser les niveaux de tensions
préconisés pour ne pas endommager ’oscilloscope. L'impédance entre les accés 1 et 3 est de 50 €2.
Ce dernier accés permet de véhiculer 'impulsion incidente jusqu’a la cuve d’électroporation via
un cable coaxial (de type N) se terminant par deux électrodes en cuivre. L’applicateur consiste
donc en une cuve dont les caractéristiques dimensionnelles sont les suivantes : sa forme générale
correspond & un parallélépipéde de 44 mm x 12 mm x 12 mm, la distance inter-électrodes d est
de 4 mm et la surface des électrodes en regard S est de 2,52 cm? (2,1 cm x 1,2 cm). Une solution
ionique de chlorure de sodium (NaCl) est employée en guise de milieu biologique. Une caracté-
risation préalable, réalisée a 1'aide d’une sonde coaxiale commerciale (Agilent, ref. 85070E), a
permis de déterminer les propriétés diélectriques de cette solution (conductivité électrique oy
et permittivité diélectrique e€44) qui permettent de produire une impédance caractéristique Z,
de 50 Q a basse fréquence. L’expression de cette impédance est la suivante :
d

.= - 5.10
¢ S(Usol +ngogsol) ( )
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Nous avons ainsi pu ajuster les valeurs de la conductivité électrique et de la permittivité diélec-
trique de la solution & des valeurs respectives de 0,31 S.m~! et 78 & basse fréquence, afin de
minimiser au maximum les réflexions des impulsions au niveau de la cuve, dues a la désadapta-
tion d’impédance entre le générateur et la cuve remplie de solution. La sonde électro-optique est
insérée verticalement dans la cuve (immersion du cristal, partie transductrice du capteur). La
sortie du systéme de mesure Kapteos est alors connectée & une seconde voie de 1'oscilloscope, per-
mettant la visualisation du signal électro-optique. Les impulsions sont donc mesurées en amont
de la cuve d’électroporation, grice & un extracteur, et directement au sein de la solution, & ’aide
de la sonde électro-optique. Les signaux sont visualisés sur un oscilloscope monocoup a mémoire

numérique dont I'impédance d’entrée est de 50 €2 et la bande passante de 12 GHz.

5.2.2 Mesure in situ des nanopulses
5.2.2.1 Visualisation

Les deux formes d’impulsions citées précédemment sont étudiées [155]. La figure 5.13 repré-
sente ainsi, dans le cas des impulsions rectangulaires, une mesure du signal temporel en amont

de la cuve d’électroporation et une mesure in situ.

2.0

amplitude du signal (V)
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FIGURE 5.13 — Profils des impulsions nanosecondes rectangulaires, mesurées en amont de la cuve d’électropo-
ration (courbes bleues) et in situ par la sonde électro-optique (courbes rouges).

Nous constatons, dans un premier temps, un décalage temporel entre les impulsions mesurées
en amont et celles mesurées au sein de la cuve par la sonde électro-optique. Ce décalage provient
simplement de la différence de trajet parcourue par les impulsions sur les deux voies de mesure.
Les impulsions mesurées en amont ne traversent qu’une seule longueur de cable coaxial supplé-
mentaire (du tap-off & la premiére voie de l'oscilloscope). Quant aux impulsions mesurées par la
sonde électro-optique, elles subissent un retard lié aux temps de parcours des différents trajets
parcourus. En effet, elles traversent une longueur supplémentaire de cable coaxial (celui connec-
tant le tap-off aux électrodes cuivrées). Aprés conversion électro-optique au niveau du cristal,

I’onde optique, portant l'information relative a 'amplitude des impulsions & mesurer, traverse
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une fibre optique (d’une longueur de 5 m dans notre cas) puis un banc optique permettant le
traitement de son état de polarisation. Suite & une derniére conversion optoélectronique, opérée
par une photodiode rapide, le signal électrique est ensuite conduit jusqu’a la seconde voie de
I’oscillocope.

A Tl'instar de la mesure précédente, la figure 5.14 permet la visualisation d’impulsions nano-

secondes, de profil approximativement gaussien cette fois-ci.
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FIGURE 5.14 — Profils des impulsions nanosecondes monopolaires, mesurées en amont de la cuve d’électropo-
ration (courbes bleues) et in situ par la sonde électro-optique (courbes rouges).

La encore, nous observons un décalage temporel entre les impulsions mesurées en amont et
celles mesurées in situ. L'utilisation d’un céble coaxial de longueur différente pour relier la sortie
du systéme électro-optique & la seconde voie de 1'oscilloscope permet d’expliquer la différence du

décalage temporel entre les deux types d’impulsions étudiées (rectangulaires et gaussiennes).

Outre le profil temporel des impulsions, nous constatons également, sur chaque voie de mesure
de l'oscilloscope, la présence d’"échos", prenant la forme d’impulsions secondaires d’amplitudes
décroissantes. Ces "échos" correspondent en réalité & des réflexions parasites au niveau de la cuve
d’électroporation et du générateur. En observant les profils des impulsions issue de 'extracteur,
nous décelons la présence d’une impulsion réfléchie a la suite de 'impulsion incidente délivrée par
le générateur. L’écart temporel entre ces deux impulsions est de 13 ns. Il correspond au temps

d’un trajet aller retour entre 'extracteur et la cuve. Ce temps T peut également se calculer en

2L\ /5
T = Ve (5.11)
C

utilisant la formule suivante :

ot L est la longueur du cable coaxial reliant 'extracteur aux électrodes cuivrées (1,3 m) et &,
sa permittivité relative (2,2 dans notre cas). Par le calcul, nous obtenons une valeur de 12,8
ns, conforme & celle relevée sur les courbes. Cette premiére impulsion réfléchie au niveau de la
cuve d’électroporation n’est donc visible que sur le signal issu de 'extracteur. Il est important
de signaler que l'impulsion transmise au sein de la solution biologique (mesurée par la sonde

électro-optique) résulte de la différence entre les impulsions incidentes et réfléchies. La réflexion
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des impulsions est liée & un phénoméne de désadaptation d’impédance. En effet, lorsque 1'im-
pédance caractéristique du générateur (50 €2 dans notre cas) est égale a 'impédance de la cuve
(remplie de la solution biologique), les coefficients de réflexion en tension sont nuls, correspon-
dant alors & une situation ou la transmission de I'impulsion au sein de la solution est compléte.
La cuve d’électroporation a été congue pour produire une impédance caractéristique de 50 €2 jus-
qu’a 70 MHz [156]. Ainsi, pour des impulsions électriques dont le contenu spectral excéde cette
valeur, nous assistons a une déformation des fronts de montée, ces derniers correspondant aux

composantes hautes fréquences du spectre. C’est précisément ce qui est montré dans le tableau
5.1.
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TABLE 5.1 — Comparaison de ’amplitude normalisée des impulsions mesurées en amont de la cuve d’électropo-
ration a l'aide de l'extracteur (courbe pointillées bleues) et mesurées in situ a I'aide de la sonde électro-optique
(courbes pleines rouges). Les mesures ont été réalisées pour les impulsions a) rectangulaires et ¢) gaussiennes.
Leurs spectres fréquentiels respectifs b) et d) sont également tracés.

Les effets de la désadaptation d’impédance concernent donc principalement les fronts de mon-
tée des impulsions. Nous observons sur les courbes une augmentation des temps de montée et de
descente des impulsions mesurées par la sonde électro-optique au sein de la solution biologique.
Cette dispersion temporelle des impulsions se répercute sur leurs transformées de Fourier res-
pectives. Une fréquence de coupure plus basse est en effet constatée dans le cas des impulsions
mesurées in situ, traduisant une dégradation des composantes hautes fréquences. Par ailleurs,
les impulsions gaussiennes subissent une perte plus importante de leur contenu spectral que les
impulsions rectangulaires. L’impulsion réfléchie au niveau de la cuve est ensuite renvoyée vers
le générateur. Une partie est alors absorbée tandis qu’une autre est renvoyées vers la cuve. Ce

phénoméne de rebond secondaire permet d’expliquer la raison pour laquelle nous dénombrons
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deux fois plus d’impulsions sur les courbes représentant la mesure en amont de la cuve par rap-
port aux courbes issues de la mesure in situ réalisée par la sonde électro-optique. En effet, outre
I'impulsion incidente, la sonde électro-optique n’autorise que la mesure des rebonds secondaires
au niveau du générateur. Ils sont également mesurés sur la voie de mesure issue de 'extracteur,
en amont. C’est d’ailleurs uniquement sur cette voie que sont mesurées les impulsions réfléchies

au niveau de la cuve, ces derniéres n’étant pas mesurables par la sonde électro-optique.

5.2.2.2 Mesure de linéarité

En utilisant le méme dispositif expérimental que précédemment, nous avons caractérisé la
linéarité de la réponse de la sonde électro-optique en régime impulsionnel. Pour cela, nous avons
fait varier la tension appliquée entre les électrodes en cuivre de part et d’autre de la cuve d’élec-
troporation sur une plage de 0 a 3200 V créte et nous avons enregistré les profils des impulsions

mesurées par la sonde électro-optique.
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FIGURE 5.15 — Linéarité de la réponse électro-optique en régime temporel : impulsions mesurées in situ (courbes
bleues), ajustement théorique (droite en pointillés rouges).

La figure 5.15 représente cette mesure de linéarité : le signal électro-optique a été relevé pour
chaque incrémentation de 400 V de la tension appliquée entre les électrodes. A l'instar de la
mesure en régime fréquentiel, la sonde électro-optique présente une excellente linéarité sur la
plage d’intérét. Un coefficient de corrélation R? d’une valeur de 0,9993 a d’ailleurs été obtenu.
La différence entre 'amplitude des impulsions mesurées et ’ajustement théorique conduit & un
écart-type moyen de 0,54 mV. Par ailleurs, I'expression de la sensibilité de la sonde en régime

temporel peut s’écrire ainsi :
VEOmin
d

ou d correspond a la distance inter-électrodes, Viomin est le niveau de bruit moyen du signal

Epin = (5.12)

électro-optique mesuré et o correpond a la pente de la droite d’ajustement. Cette relation a
permis d’extraire un champ minimum mesurable de 2,663 kV.m~! dans une bande d’analyse

de 12 GHz. Il est nécessaire de préciser que cette sensibilité a été obtenue avec un niveau de
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bruit correspondant & un signal électro-optique moyenné sur 200 impulsions. En considérant que
le niveau de bruit décroit comme la racine carrée du nombre d’impulsions moyennées, il vient
alors pour la sensibilité de la sonde en régime temporel : E,,;,= 343,8 mV.m 1. Hz /2. Cette
sensibilité est toutefois légérement différente du résultat attendu (valeur supérieure a celle trouvée
en régime fréquentiel). Cela peut s’expliquer par une mauvaise orientation de la sonde, son axe
de sensibilité ne coincidant pas pleinement avec la direction du champ entre les électrodes en

cuivre.

5.2.3 Effets thermiques des nanopulses

La sonde électro-optique a montré ses aptitudes & mesurer des impulsions kilovolts de quelques
nanosecondes au sein d’un milieu biologique. Nous ’avons également employée pour discriminer
les effets thermiques de ces impulsions sur ce méme milieu. Le dispositif expérimental reste iden-
tique. Afin d’obtenir un effet thermique notable, 10 000 impulsions ont été générées et envoyées
au sein de la solution biologique. Avec une fréquence de répétition de 10 kHz, le temps d’expo-
sition du milieu aux impulsions nanosecondes est donc de 10 s. La sonde, positionnée in situ, a
ainsi pu permettre de relever I’évolution de la température de la solution avant, pendant et aprés

I’exposition. La figure 5.16 décrit cette évolution.
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FIGURE 5.16 — Evolution de la température d’une solution biologique exposée 4 10 000 impulsions kiloVolts

Dans le souci d’étalir un modéle thermique d’ajustement cohérent, nous avons fait deux
hypothéses. Nous avons considéré dans un premier temps que l'air ambiant jouait le réle de
thermostat pour la solution biologique et que cette derniére jouait le méme role vis-a-vis du cristal
électro-optique. Nous avons également considéré que les 10 000 impulsions agissaient comme

une source de chaleur continue sur la fenétre temporelle d’exposition de 10 s. L’équation de
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I’ajustement théorique a été obtenu en résolvant le systéme d’équations différentielles suivantes :

(5.13)

{ CyTh(t) = —Mo(Ty(t) — Tp) + By
CTo(t) = =Ae(Te(t) — Th(t)) + P

Ces équations régissent respectivement I’évolution de température au sein de la solution biolo-
gique et dans le cristal. Leur résolution conduit, dans le cas du cristal, & un ajustement théorique

se subdivisant en trois parties : avant, pendant et aprés ’exposition :

Te t <ty
—t+tq —t+to
Te=<4T.+B+C+e ®» Bag+e » (Bay—C) t] <t < to (5.14)
—t

T. + (Bay — C) ee [etl + etQ] + Bage™ [et2 — etl] t >ty

avec . P
)
B=—
Cy
C— Pg’c
< (5.15)
a1 =
Tp — Tc
Ty
a9 =
Tpb — Tc

ou C;, 7; et P; correspondent respectivement a la capacité calorifique, la constante de temps
de thermalisation et la puissance recue par le milieu ¢. Un trés bon accord entre ajustement
théorique et mesures est observé. La distribution d’erreurs entre l’ajustement théorique et la
mesure a été tracée (fig. 5.17) et nous obtenons une gaussienne avec un écart-type moyen de

seulement 3,6 mK.
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FIGURE 5.17 — Ecarts entre la mesure et 1'ajustement théorique

Par ailleurs, nous avons pu extraire, & partir du modéle, les constantes de temps de therma-

lisation du cristal 7. et de la solution biologique 73, respectivement établies a 1,8 s et 33 s. Ces
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deux valeurs mettent en lumiére la capacité de la sonde & pouvoir suivre ’évolution de la tempé-
rature dans le milieu biologique. La réduction du temps de réponse de la sonde passe d’ailleurs
par la réduction des dimensions du cristal, afin de permettre une thermalisation plus rapide de

ce dernier.
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Conclusion

Le travail réalisé au cours de cette thése s’est orienté sur la réalisation et la caractérisation
de deux types de capteurs diélectriques fibrés : le premier est dédié & la mesure simultanée d’une
composante du champ électrique et des variations de la température tandis que le second permet
une mesure simultanée des deux composantes transverses du champ électrique. Chacun d’eux est
basé sur la modulation d’état de polarisation d’un faisceau laser venant sonder un cristal électro-
optique (anisotrope ou isotrope). Ils permettent une mesure vectorielle du champ électrique sur
une large bande fréquentielle. le présent manuscrit s’est attaché & démontrer leur aptitude a réa-
liser des mesures en milieu biologique en répondant aux contraintes des domaines d’applications
adressés.

Nous avons, dans un premier temps, défini le contexte général de cette étude. Les deux do-
maines d’application visés, la dosimétrie radiofréquence et 1’électroporation cellulaire, ont été
présentés en précisant la nature des différents signaux mis en jeu et les besoins métrologiques
associés. Dans un second temps, il a été fait mention des propriétés diélectriques des milieux
biologiques, dans lesquels la sonde est immergée. Un état de l'art concernant l'instrumentation
dédiée a la dosimétrie a ensuite été réalisé. Il a permis de mettre en évidence le potentiel de
la sonde comparativement aux autres types de technologie couramment utilisées. Aprés avoir
évoqué les aspect théoriques liés a 'effet Pockels ou ceux afférant au principe de fonctionnement
des différents capteurs électro-optiques développés, nous avons introduit les grandeurs caractéris-
tiques permettant de quantifier les performances de ces capteurs. Par la suite, nous avons défini
des figures de mérites destinées & choisir les cristaux électro-optiques les plus pertinents pour les
applications visées. Deux cristaux ont alors été retenus : le tantalate de lithium stoechiométrique
(SLT) ainsi que I'oxyde de bismuth et de silicium (BSO). Ils ont ensuite été caractérisés afin de
connaitre avec précision leurs propriétés optiques, thermo-optiques et électro-optiques. Pour cela,
nous avons mis en oeuvre plusieurs banc de caractérisation. Concernant la mesure des indices de
réfraction des cristaux et des coefficients thermo-optiques associés, un seul et méme banc a permis
d’extraire leurs valeurs avec une grande précision. Quant aux coefficients électro-optiques, nous
avons mis en place deux configurations expérimentales : un montage polarimétrique permettant
d’extraire le seul coefficient électro-optique du cristal de BSO et un montage interférométrique
autorisant la mesure distincte de tous les coefficients d’intérét du SLT. Des boucles d’asservis-
sement ont été mises en place afin de compenser les fluctuations parasites de la température ou
de la puissance du laser, garantissant ainsi une trés grande stabilité de la mesure. La mesure
ultra large bande, sur plus de 8 décades, de ces coeflicients a permis d’une part de visualiser les
résonances piézoélectriques et d’autre part d’extraite les valeurs a I’état libre, & I’état contraint

et ainsi de déterminer la contribution acoustique de chaque échantillon.
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Des sondes électro-optiques ont ensuite été réalisées & partir des cristaux caractérisés. Une
premiére sonde utilisant un cristal de BSO a fait I'objet d’une campagne de mesure visant a
quantifier ses performances. Cette derniére a permis la mesure simultanée des deux composantes

—1/2 ot des taux de ré-

transverses du champ électrique avec une sensibilité de 200 mV.m~!.Hz
jection des composantes orthogonales de plus de 40 dB. La linéarité de sa réponse vis-a-vis de
I’amplitude du champ électrique appliqué a ensuite été mise en évidence sur une plage de 50
dB (valeur comparée a la dynamique théorique de mesure de 120 dB). Les aspects concernant
la résolution spatiale de la sonde (évaluée & 0,5 x 0,5 x 5 mm?®) ou la stabilité de mesure ont
également été abordées. Nous avons, par ailleurs, présenté une étude en deux étapes des pertur-
bations induites par la sonde électro-optique sur le champ électrique & mesurer. Dans un premier
temps, une cartographie numérique 2D du volume des perturbations induites a permis de montrer
la faible invasivité de notre capteur comparativement & un dipéle millimétrique classiquement
employé lors des études dosimétriques. Par la suite, nous avons quantifié, par réflectométrie tem-
porelle, la variation de la permittivité effective d’une structure TEM contenant la sonde.

Une seconde sonde, dont le transducteur est un cristal de tantalate de lithium, a ensuite
été utilisée pour réaliser deux campagnes de mesures en bioélectromagnétisme. La premiére a
consisté a évaluer les performances de la sonde électro-optique lors de mesures distinctes du
champ électrique et de la température au sein d’une solution biologique exposée a un signal ra-
diofréquence de type GSM. Nous avons atteint une sensibilité en champ de 170 mV.m~!.Hz~1/2
et une dynamique de mesure de plus de 70 dB. Une mesure comparative de température, effec-
tuée avec une sonde commerciale communément utilisée pour des applications biomédicales, a
permis de mettre en exergue la grande sensibilité en température de la sonde : une valeur de 20
mK a ainsi été extraite. Par la suite, nous avons réalisé une étude dosimétrique sur la base d’une
mesure simultanée du champ électrique in situ et des variations de la température engendrées
par 'exposition radiofréquence. Les valeurs de DAS associées ont ensuite été validées en les com-
parant a celles issues d’une simulation numérique 3D réalisée a ’aide d’un code de calcul basé
sur la FDTD. 1l s’agit, & notre connaissance, de la premiére mesure duale de DAS réalisée de
maniére simultanée, rigoureusement au méme endroit et a I’aide d’un seul capteur. La deuxiéme
campagne de mesure nous a permis de réaliser des mesures d’impulsions nanosecondes de forte
amplitude au sein d'une cuve d’électroporation cellulaire. Il s’agit, 1a encore, de la premiére me-
sure réalisée in situ, donnant accés au profil réel de I'impulsion au sein du milieu biologique
exposé. Des mesures de températures ont également été effectuées simultanément, de maniére a
caractériser les éventuels effets thermiques de ces nanopulses. Grace a une qualité optimale des
asservissements utilisés pour stabiliser la réponse de la sonde, une sensibilité en température de
seulement 3,6 mK a été atteinte.

En conclusion, nous avons congu et réalisé, au cours de ces travaux, un instrument de métro-
logie adapté aux contraintes spécifiques de la mesure en milieu biologique. Les performances des
sondes développées ont pu étre caractérisées puis mises a profit pour répondre aux besoins des
deux applications majeures du bioélectromagnétisme que sont la dosimétrie radiofréquence et
I’électroporation cellulaire. Par ailleurs, les développements en cours, dédiés au bioélectromagné-
tisme, concernent également la réalisation de sondes endoluminales pour I'imagerie par résonance

magnétique [157].
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Annexe A : Transduction

électro-optique basé sur 'effet Pockels

Propagation d’une onde électromagnétique dans un milieu aniso-

trope : ellipsoide des indices

Dans le cas des transducteurs électro-optiques, nous nous intéressons & la propagation d’un
faisceau laser sonde au sein d’un cristal électro-optique (considéré comme un matériau diélec-
trique non magnétique et sans charge libre). Pour comprendre les phénoménes de propagation
d’une onde électro-magnétique dans un milieu anisotrope, il est nécessaire de résoudre les équa-

tions de Maxwell dans ce milieu et de définir les équations constitutives du matériau :
Do = coler] Ew (5.16)

La relation 5.16 introduit le tenseur de la permittivité diélectrique relative [e,] qui relie le champ
électrique FE,, associé a l'onde optique au vecteur déplacement électrique D,,. Il est pratique

d’introduire le tenseur inverse, appelé tenseur d’imperméabilité [n] :

N nxy Nz
Nzx nzy Nzz

Les tenseurs [e,] et [n] sont symétriques (n;; = 7;;) et donc diagonalisables. Les axes diélectriques
principaux du cristal sont alors définis par la base propre orthonormée d’axes x, y et z, dans
laquelle les coefficients non diagonaux sont nuls. Dans ce repére propre, les éléments diagonaux

Ny (avec i = x,y, z) sont liés aux trois indices principaux n; par la relation :
1
Uz

ol n; est l'indice vu par une onde polarisée selon ’axe .
Il est important de rappeler que les éléments diagonaux 7;; ne sont pas nécessairement égaux,
ce qui implique que les vecteurs Bw et Bw ne sont pas toujours colinéaires. Le tenseur [n] étant

symétrique, il est possible de I’écrire sous sa forme contractée (zz = 1,yy = 2,2z = 3,2y = yz =
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4, zx = xz =5yr =2y =6) :

m Me 75
ml=1n mn2 ma (5.19)
5 M4 13

Dans le domaine fréquentiel, les équations de Maxwell dans un milieu diélectrique, amagné-

tique et sans charge libre s’écrivent :

FuxEw = wB
FuxH = —wD,
XwB = 0
FwDw = 0

g

De 1a, il vient :

?w X (?w X Ew) = —wz,qu
(B Ew) — K2 B,
Ce qui conduit & :
H2Ew - w0l Ew = Ku(Kw Ew) (5.20)
d’ou : )
coler]n?uw? By = Dy = (1 — %).Bw ~0 (5.21)

L’équation 5.21 peut se réécrire :

Dy.(n?[n]).Dy =1 (5.22)

ot D,, est un vecteur unitaire aligné selon le vecteur déplacement électrique 311}. En posant
— n
OM = nD,, il vient :

— —

OM.([n].OM) =1 (5.23)
Cette relation est I’équation de l'ellipsoide des indices, notion fondamentale pour 1’étude des

milieux optiques anisotropes. Comme nous ’avons souligné précédemment, dans le référentiel

propre du cristal, le tenseur [n] s’écrit :

[n] = (5.24)

SR &:w| =
=] @:w| e}
S o o

La relation 5.23 donne alors I'équation de la surface de D’ellipsoide dont les axes principaux, de
longueurs respectives n;, n, et n., sont orientés respectivement selon les vecteurs de base er, e_y>
et e_g :

2 2 2
S+ L+ 5 =1 (5.25)
nZz  nZ  n?

Une représentation de cette ellipsoide des indices est donnée en figure 5.18.
Selon la nature du milieu, on distingue plusieurs cas de figure :

— les trois indices principaux sont égaux : l’ellipsoide des indices est alors une sphére et le
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n (6,¢)

FIGURE 5.18 — Ellipsoide des indices non déformée vue par I'onde optique incidente [130]

matériau est optiquement isotrope.

— deux indices principaux sont égaux : ’ellipsoide des indices est alors de révolution autour
du troisiéme axe principal (axe optique du milieu). Le milieu est dit uniaxe. Nous posons
Ng = Ny = N et N, = Ne. Si Ny > N, le milieu est dit uniaxe négatif et réciproquement,
si ny < Mg, le milieu est uniaxe positif. Pour un milieu positif, les polarisations propres
associées & une direction de propagation de l'onde optique sont dites ordinaire (polari-
sation orthogonale a I’axe optique et a la direction de propagation, qui voit 'indice n_)
et extraordinaire (polarisation orthogonale la précédente et a la direction de propagation,
qui voit l'indice ny dont la valeur dépend de I'angle entre I’axe optique et la direction de
propagation)

— les trois indices principaux sont différents : n, # n, # n. . Le milieu est alors biaxe.

L’effet Pockels

L’effet électro-optique se traduit par une modification de 'ellipsoide des indices du maté-
riau sous 'action d’un champ électrique appliqué EQ de pulsation ). Le vecteur déplacement

électrique Bw est relié au champ électrique ﬁw et & la polarisation du matériau ?w par la

Duw=¢Ew+ Pu (5.26)

La polarisation induite dans le matériau dépend & la fois du champ électrique de I'onde optique

relation :

et du champ extérieur appliqué :
?w =€ [Xl]ﬁw + GO[XQ]B’LUBQ (5.27)
_1,—/ f

ol x; est la susceptibilité du matériau. Nous considérons ici que le champ électrique appliqué

est lentement variable par rapport & la pulsation de 'onde optique : w >> . Le terme 1
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traduit la réponse linaire du matériau alors que le terme 2 traduit 'interaction entre le champ
électrique de 'onde optique et le champ électrique & mesurer. Ce second terme correspond &
Ieffet Pockels : il s’agit d’un effet électro-optique linéaire en fonction du champ ﬁg appliqué,
qui induit une modification de I’ellipsoide des indices du matériau. Cette modification se traduit
par un changement dans l’expression du tenseur de la permittivité relative (donc du tenseur
d’imperméabilité). Ainsi, en ne tenant compte que de effet Pockels, le vecteur déplacement
électrique peut s’écrire :

Do = o[+ [xa] + o] Ea B (5.28)

[er]

Ce nouveau tenseur de permittivité relative [e,] peut s’écrire ainsi :

n2+xBa, X Eq, X2 Ea,
[e] = x;g,Eg n +X§,y),~EQ¢ X;;,EQ (5.29)

Cette matrice est diagonalisable et inversible : le nouveau tenseur d’imperméabilité permet de
définir l'ellipsoide des indices du matériau soumis au champ électrique EQ Ainsi, en considérant

des susceptibilités d’ordre 2 trés faibles et en inversant le tenseur 5.29, la relation 5.23 peut

s’écrire :

2) 2) 2)

.%'_2(1 Xa:a:iEQz ) y_2 (1 nyiEQ' ) ﬁ(l XzziEQz )

n2 n2 n? n? n2 n2

x x y y z z (5 30)
(2) (2) '
2XasyzEQi X:(vz)z 2Xyzz ~ 1
AT 2 2n2 Te=2a7 3 o
x'ty y'tz

Les déformations au niveau de la longueur et de I'orientation des axes de l’ellipsoide sont fonction
des composantes du champ électrique appliqué, exprimées dans le référentiel propre du cristal
en régime linaire. Le tenseur [r| quantifie I'aptitude qu’ont les cristaux électro-optiques a voir
leur caractéristiques optiques évoluer sous 'application d’un champ électrique. Afin d’introduire
les coefficients électro-optiques, écrivons I'expression du tenseur d’imperméabilité modifié par

I’application d’un champ électrique ﬁg
n(Ea)] = [(Eq = 0)] + [An) (5.31)

avec

[An] = [ Eq (5.32)

En d’autres termes :

Anij = rijuBr (5.33)
K

avec : Tij = —:f;jl’“g
i’

Le tenseur [n] étant symétrique en i et j, [r] Pest aussi. Il peut donc s’exprimer sous sa forme
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contractée (passage de 27 & 18 composantes) :

11 T2 T13
T21 T22 T23
31 T32 733
T41 T42 T43

st Ts2 T53

el T62 T63

(5.34)

Dans le repére des axes principaux avant perturbation, I’équation de l’ellipsoide des indices

perturbée s’écrit :

avec

x? [1/ni + An] + [1/n§ + Anp] +22 [1/ng + Ans]
d ————

« B vy

+2Anyz+2Ans 2+ 2 Angry =1
—~ — —~

6 € K

ng) %+ 7’113930 + 7“1239_1, + 7“13@92
ny) "2+ Tzlﬁﬂz + 7“22E9y + 7“23392
L — — —
= (n2)"% +r31FBq, +r3aFo, +r33Fq,
d=rukq, + 7“42§Qy +ra3Faq,

€E=rs1Lq, +T52li0, + 15380,
Y

K=Te1Lq, +Te2lq, +Te3Lq,

(5.35)

(5.36)

FIGURE 5.19 — Ellipsoide des indices déformée par I’application d’un champ électrique (effet Pockels) [130]

Dans 'optique de définir les nouveaux indices propres du cristal soumis au champ électrique

ﬁg, plutét que d’écrire ’équation de 'ellipsoide sous sa forme canonique, il est plus judicieux

de déterminer Dellipse formée par I'intersection de cette ellipsoide avec le plan d’onde de 'onde

%
optique (figure 5.19). Ainsi, pour toute direction du vecteur d’onde k ,, les deux polarisations
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propres de I'onde optique se déterminent en cherchant les axes de cette ellipse.

Introduisons 6 et ¢, les angles sphériques donnant la direction de ?w par rapport au repére
x,y,z. 11 s’agit d’effectuer un changement de repére : passer du repére z,y,z (repére propre du
cristal en ’absence de champ électrique appliqué EQ) au repére XY, Z (repére dont 'axe OZ
est paralléle & la direction du vecteur d’onde 7@0) Ce changement de repére s’effectue en deux
étapes successives :

— rotation d’angle ¢ autour de z

— rotation d’angle 6 autour du nouvel axe OY

La matrice associée a l'ellipsoide perturbée s’écrit alors dans le repére XY ,Z :

€ A F FE
1) .(R,w/zzz/).(R,g/y/:y) =|F B D (5.37)
~ E D C

(%
K

(RG/y’:Y)'(Rtp/z:z/)'

> ™ =X

€

Pour obtenir I’équation de D'ellipse, définie comme l'intersection du plan d’onde avec I’ellipsoide

des indices, il suffit de se placer en Z = 0. Il vient alors :

AX? + BY?4+2FXY =1 (5.38)
avec :
A = (acos?p+ Bsin? ¢ + ksin2p) cos? § + ysin? @ — (e cos p + & sin @) sin 26
B = asin? ¢+ Bcos? ¢ — ksin2p
F = ([(B—«)/2]sin2p + kcos2p) cos — (4 cos p — esin ) sin

De cette relation, nous pouvons a présent déterminer les valeurs des deux demi-axes de l'ellipse
représentant les valeurs des deux indices de réfraction n+ et n— associés aux deux états propres
de polarisation de ’onde optique dans le cristal. Ces deux indices sont déduits des valeurs propres

de la matrice associée a 'ellipse d’équation 5.38 :

2
ni:¢A+Bi¢M—BP+Mﬂ (5.39)

Ces deux valeurs dépendent conjointement de la direction du vecteur d’onde de 1’onde optique
?w, des coefficients électro-optiques du cristal et du champ électrique appliqué BQ Nous nous
attacherons, dans le paragraphe suivant, a expliquer le principe de la mesure du champ électrique
BQ sur la base des variations qu’il induit sur ces deux indices n+ et n—, en introduisant le concept

de vecteur sensibilité.
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Vecteur sensibilité d’un cristal électro-optique

Cas des cristaux anisotropes

La variation des indices de réfraction induite par le champ électrique appliqué ﬁg est trés
faible en valeur relative et peut, par conséquent, étre traitée comme une perturbation. Les axes
propres de l’ellipsoide des indices se raccourcissent ou s’allongent sous l'effet de EQ mais ne
subissent pas, au premier ordre, de rotation. Cette approximation d’invariance de la direction
des axes propres de l'ellipsoide tire sa légitimité des valeurs trés faibles des coefficients électro-
optiques mis en jeu (typiquement de I'ordre de quelques dizaines de pm.V~1!). Ainsi, méme dans
le cas de valeurs conséquentes du champ électrique, la variation d’indice reste trés faible. Cette
variation d’indice s’écrit :

0

ns(Eq) =ne(Eq) —ne(0) (5.40)

Il est possible d’exprimer la variation d’indice induite par le champ électrique appliqué a ’aide

de 'opérateur gradient :

(57’Li(EQ) = ?ni(ﬁg)‘ﬁgzoﬁﬂ = ?iﬁg (5.41)

Le vecteur ]_(> (appelé vecteur sensibilité) est introduit ici comme un gradient d’indice par rapport
au champ électrique appliqué. La variation d’indice propre n’est due qu’a la composante du champ
électrique appliqué colinéaire au vecteur sensibilité. Elle est donc maximale lorsque ]—() et ﬁg
sont colinéaires. Par ailleurs, le module de Rz traduit directement la sensibilité de variation des
indices propres du cristal avec la composante du champ électrique concernée. Le vecteur sensibilité
est donc un outil vectoriel trés intéressant pour la conception des sondes électro-optiques : la
recherche d’une grande sensibilité de mesure (donc d’une grande amplitude de modulation des
indices du cristal) passe par I’étude des orientations privilégiées du cristal qui offrent un vecteur
sensibilité optimal (en termes de direction et d’amplitude). Il est commode pour cela d’introduire
Pangle A entre le vecteur d’onde ?w et le vecteur sensibilité ? Cet angle met en lumiére la
composante du champ électrique appliqué qui induit la variation d’indice mesurée, au regard du

vecteur d’onde du faisceau sonde. Cet angle s’écrit :

| Kysinfcosp + Kysinfsing + K cosb)|

%]

cosA = ]?[_()\ = (5.42)

avec ? = (sinfcosy, sinfsinp, cosd). 1l existe trois techniques usuelles de modulation électro-
optique employées pour la mesure du champ électrique :
— la modulation d’amplitude (le cristal électro-optique fait office de cavité Fabry-Pérot)
— la modulation de phase (le cristal est inséré dans I'un des deux bras d’un interférométre
de Mach-Zehnder)
— la modulation d’état de polarisation (le cristal est placé entre un analyseur et un polariseur
Croiseés)
Le principe de fonctionnement de chacune de ces techniques sera abordé plus en détails au cours

de ce chapitre. Dans les deux premiéres configurations, le faisceau laser ne sonde qu’un seul des
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deux indices propres ny ou n_, ne faisant intervenir qu'un seul des deux vecteurs sensibilité
associés (respectivement ]—(er ou ]—(z,) Dans le cas de la modulation d’état de polarisation, le
faisceau laser incident sonde les deux indices propres du cristal, induisant alors un déphasage

proportionnel & ny — n_. Le vecteur sensibilité associé s’écrit donc :
—
AR =K, - K_ (5.43)

Dans le cadre de cette theése, les sondes développées sont basées sur la modulation d’état de
polarisation. Ainsi, par souci de clarté, nous n’évoquerons par la suite que le vecteur _A—I—% . Quelque
soit la technique de modulation retenue, deux paramétres sont essentiels pour conclure quant a
la pertinence d’un cristal électro-optique :
— le module du vecteur sensibilité, qui permet de quantifier 'efficacité de l'effet électro-
optique dans la configuration géométrique retenue
— ’angle A entre le vecteur d’onde k ., de 'onde optique et le vecteur sensibilité, qui permet
de connaitre les configuration géométriques d’intérét du cristal
Concernant ce dernier point, trois valeurs spécifiques de A conduisent a des configurations géo-
métriques d’utilisation pertinentes pour les capteurs électro-optiques :
= A = 0° : capteur en configuration longitudinale (A—I% selon 'axe de propagation du faisceau
sonde). ?w et _A—I_)( sont colinéaires : le capteur n’est alors sensible qu’a la seule composante du
champ électrique EQ qui est orientée selon la direction de propagation du faisceau sonde. Si ?w

et AK sont orientés selon 'axe z, la seule composante sondée du champ électrique sera donc E§,.

—

= A = 7/2 : Capteur en configuration transverse (AK perpendiculaire & I’axe de propagation).
—_ .

k. et AK sont orthogonaux : le capteur est alors sensible aux deux composantes du champ
électrique EQ qui sont perpendiculaires & ’axe de propagation du faisceau sonde. La mesure
n’est pas simultanée : il faut tourner la sonde de 90° autour de son axe pour accéder a la seconde

—
composante (AK passe alors de 'axe z a l'axe y).

> X
3
o

Rotation de 90°
autour de k,,

_—
Y
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—
= A = arccos(1/\/3) = 54,74° : capteur en configuration de "coin de cube" (AK & 54,74° de

%
I’'axe de propagation du faisceau sonde). k., est dirigé selon la diagonale principale du coin de

cube formé par le repére des axes diélectriques principaux du cristal : la capteur est alors sensible
aux trois composantes du champ électrique ﬁg par rotation successive de la sonde de 60° autour

de 'axe de propagation du faisceau sonde.

Rotation de 60°

Rotation de 60°
autour de k,,

autour de k,,

Cas des cristaux isotropes

Dans le cas des cristaux anisotropes, la variation d’indice est traitée comme une perturbation
qui évolue linéairement avec le champ électrique appliqué. En termes géométriques, la direction
du champ appliqué n’a pas d’incidence sur la direction des déformations subies par 1’ellipsoide
des indices dont seule la longueur des axes principaux est affectée. La situation est différente
dans le cas des cristaux isotropes. Par définition de l'isotropie, 'indice de réfraction vu par une
onde traversant le cristal étant la méme dans toutes les directions, I'ellipsoide des indices non
perturbée est une sphére. Lors de 'application d’un champ électrique, la déformation de cette
sphére se fait selon une direction qui est fortement dépendante de la direction du champ appliqué.
Nous ne pouvons alors plus traiter la biréfringence induite comme une perturbation. Dans ce cas
de figure, L. Duwillaret et al. [124] ont mis en exergue la nécessité de définir un couple de vecteurs

—
sensibilité (AK, et AK}) orthogonaux entre eux. La variation d’indice induite s’écrit alors :

An(Bq) = (AR, Bo)? + (AR, Bq)? (5.44)

H
Plutot que de définir les angles entre le vecteur d’onde k,, du faisceau sonde et les vecteurs

—  — —
sensibilité AK, et AKjp, il est plus judicieux de n’introduire qu’un seul angle A| entre k,, et
un vecteur unitaire e_f, qui représente la seule composante du champ électrique EQ auquel le

H
capteur n’est pas sensible. Selon 'orientation du vecteur k,, dans le repére cristallographique,
le comportement des vecteurs sensibilité change et le capteur permet alors de sonder une ou
plusieurs composantes du champ électrique appliqué :
= ky // (100) : il ne subsiste qu'un seul vecteur sensibilité AK, ou AK} qui est colinéaire a
el
kw. Dans ce cas de figure, le capteur n’est alors sensible qu’a la seule composante du champ ﬁg

paralléle au vecteur d’onde (configuration longitudinale).
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<100> (2)
v

= IZZ // (110) : dans ce cas de figure, Zf_(z et A—[(Z sont orthogonaux a IZZ et le capteur est
alors simultanément sensible aux deux composantes de ﬁg qui sont transverses & l’axe de pro-
pagation du faisceau sonde (configuration transverse). En revanche, les deux vecteurs sensibilités
ne possédant pas la méme amplitude, le capteur présente une sensibilité différente vis-a-vis de

chacune des deux composantes du champ électrique.

<110> (2)
P

»> X

%
= ky // (111) : ce cas de figure est identique au précédent mais présente, en sus, 'atout ma-
jeur d’utiliser deux vecteurs sensibilité de méme amplitude, conduisant in fine, & une mesure

simultanée des deux composantes transverses du champ électrique avec une sensibilité identique.

<111> (2)
P
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Annexe B : Autres cristaux

électro-optiques d’intérét
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L’hypothiodiphosphate : SnyP,Sg

Nom usuel SPS

Structure cristallographique

Formule chimique SnyPoSg
Systéme cristallin Monoclinique
Groupe ponctuel m (& température ambiante)
Paramétres de maille (A) [158] a=29.378;b="7448; c = 6.513 (8 =91.15°)
Densité (g/cm™3) [158] 3.54
Propriétés diélectriques [159]
el 230-300
Propriétés optiques
Transparence (pm) 0.53-8
Coefficient d’absorption a (em™1) 0.1 (& 1064 nm)
Type de cristal biaxe
Indices de réfraction (& 1550 nm) [160] n;=2.7808 ; np=2.7085 ; n3=2.8107
Equations de Sellmeier [160] n2=1+ %
2 _ 75%0.284
ny =1+ 1—(0.284/3)?
2 __ 68%0.313
ny =1+ 12031370
Coeff. thermo-optiques *10~6 (K~1) [160] dny /dT=36; dng/dT=17
i 0 i3
ro1 0 73
Tenseur EO s 00 T
0 T49 0
rs1 0 73
0 62 0

Coeff. EO (pm/V) (cristal non contraint) [161] 17;=174; 13,=92; 11 =140, v}, =25
Coeff. EO (pm/V) (cristal contraint) [161] 7 =50 15, =11; 1§, =42; rg; =11

Propriétés diverses
Température de Curie (K) [162] 338
Conductivité thermique (J/smK) 0.5
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FIGURE 5.20 — Diagramme du vecteur sensibilité du SnoP9Sg.
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Le Niobate de Strontium et Barium : Sr,Ba;_,NbyOg

Nom usuel SBN :61
Structure cristallographique

Formule chimique Sr0.61Bag.39Nb20g
Systéme cristallin Tetragonal

Groupe ponctuel
Paramétres de maille (A) [163]
Densité (g/cm~3) [164]

Propriétés diélectriques [165]
€11
€33

Propriétés optiques
Transparence (um)

Coefficient d’absorption o (cm™1!)
Type de cristal

Indices de réfraction (a 532 nm) [166]

Equations de Sellmeier [167]

Coeff. thermo-optiques *1076 (K—1) [168]

Tenseur EO

Coeff. EO (pm/V) (cristal non contraint) [169]

Propriétés diverses

Dureté (Mohs)

Température de fusion (K)
Température de Curie (K) [167]
Conductivité thermique (W /cmK)

4mm (& température ambiante)
a =12.459; c = 3.936
5.4

470
880

0.35-6
0.3 (& 440 nm)
uniaxe

n,=2.358; ne=2.325

ng = 5.002 + 5252 — 0.052)%
ng = 4.8866 + 594555 — 0.048)\7

dn, /dT=300; dn,/dT=100

r1,=46; 11,=235; r1,=30

5.5
1773
338
0.006
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FIGURE 5.21 — Diagramme du vecteur sensibilité du Srg g1 Bag.39NbsOg.
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Le Niobate de Lithium : LiNbO;

Nom usuel

LN congruent

Structure cristallographique
Formule chimique

Systéme cristallin

Groupe ponctuel

Paramétres de maille (A) [170]
Densité (g/cm~3) [170]

Propriétés diélectriques [171]
ety
€l
epy
€3

Tangente de perte

Propriétés optiques

Transparence (pum)

Coefficient d’absorption a (cm™1)

Type de cristal

Indices de réfraction (& 632,82 nm) [172]

Equations de Sellmeier [173]

Coeff. thermo-optiques #1076 (K~1) [174]

Tenseur EO

Coeff. EO (pm/V) (cristal non contraint) |?]
Coeff. EO (pm/V) (cristal contraint) [175]

Propriétés diverses

Dureté (Mohs)

Température de fusion (K)

Température de Curie (K) [176]
Conductivité thermique (W /cmK)
Capacité calorifique massique (J.g=1. K1)

LiNbO3

Trigonale

3m

a = 5.14829; ¢ = 13.8631
4.617

78
32
43
28
0.0006 (axe x); 0.001 (axe y)

0.4-5

0.0017-0.0044 (& 1318,8 nm)
uniaxe

n,=2.28647; n,=2.2024

n2 = 4.9048 + 128 — 0.021950%
2 _ 0.099169 2
nZ = 4.582 + 2% — 0.027169)

dn./dT=37; dn,/dT=3.3

0 —rea 713

0 T2 T13

0 0 33
0 51 0
51 0 0
—T922 0 0

17,=10; r1,=6.8; r1,=32.2; 1T =32
173=8.6; 13,=3.4; 15,=30.8 ; 15, =28

1513
1418
0.04
0.633
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FIGURE 5.22 — Diagramme du vecteur sensibilité du LiNbOs.
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Le Niobate de Baryum et de Sodium : BasNaNb;Oy;

Nom usuel BNN (ou Banana)

Structure cristallographique

Formule chimique BasNaNbsOq5
Systéme cristallin Orthorombique
Groupe ponctuel mm2
Paramétres de maille (A) [177] a=17.626; b=17.592; c = 3.995
Densité (g/cm™3) [178] 5.4
Propriétés diélectriques [179]

eh 235

3, 247

els ol

7] 205

5 215

€55 20

Propriétés optiques

Transparence (pum) 0.37-5
Coefficient d’absorption a (em™1) [180] <0.003 (& 1064,2 nm)
Type de cristal biaxe
Indices de réfraction (& 632,82 nm) [181] n,—2.3222; n,—2.3205, n,—=2.2177
: : 2 _ 3.9495)\2
Equations de Sellmeier [181] ny =1+ 5756 01055891
n2 =1 4 —-3:0405\%
b
=1+ 3775 os210871
Coeff. thermo-optiques *1076 (K~1) [181] dn,/dT=-25; dn,/dT~ 0; dn,/dT=80 (a 1064 nm)
0 0 13
0 0 T23
0 0 33
Tenseur EO 0 14 0
T51 0 0
0 0 O

Coeff. EO (pm/V) (cristal non contraint) [181] 173=15; r3;=13; r1;=48; r1,=92; r1; =90

Propriétés diverses

Dureté (Mohs) 5.5
Température de fusion (K) 1703
Température de Curie (K) [178] 833
Capacité calorifique massique (J.g= 1. K1) 0.53
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Annexe C : Elaboration et

caractérisation d’une cellule TEM DC -
8 GHz

La cellule TEM est une structure de propagation du champ électromagnétique reposant
sur le principe d’une ligne de transmission triplaque. Elle a été présentée pour la premiére fois
par M.L. Crawford [10] en 1974. Elle est constituée de deux plans de masse entre lesquels est
disposé un conducteur central appelée septum. La figure 5.24 propose deux vues en coupe de la
cellule TEM, permettant d’apprécier la géométrie typique de ce type de structure ainsi que les

dimensions caractéristiques qui lui sont associées.

X X

] ; A A

a) Taper i Zone uniforme i Taper I—>Z b) |_»y
[ ]
A
b
le b —— le

Iy P — {

| w |
< - . L - —

FIGURE 5.24 — Vues a) longitudinale et b) en coupe de la cellule TEM, accompagnée de ses
dimensions caractéristiques.

La cellule TEM présente de nombreux avantages. Elle permet ainsi de produire un champ
électrique uniforme au sein de sa partie centrale (appelé volume d’essai) du DC jusqu’a une
fréquence de coupure déterminée par ses dimensions transverses. Par ailleurs, sa géométrie est
adaptable vis-a-vis des dispositifs de test & insérer et ses accés la rendent compatible avec les
appareils d’analyse (analyseur de spectre ou encore analyseur de réseaux vectoriel). Ses dimen-
sions sont choisies pour produire une impédance caractéristique de 50 €2 sur toute sa longueur.

L’expression qui régit 'impédance caractéristique d’une telle structure est la suivante :

307

Zo = (5.45)

C/
Verlgs + 0,088f5€r]

ol &, est la permittivité relative du milieu ambiant (de l'air dans notre cas). w et ¢ sont respec-
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tivement la largeur et I’épaisseur du septum et b correspond a la distance entre les deux plans de
masse. C’} est une capacité additionnelle liée a la géométrie latérale de la structure (associée a
la différence de largeur entre le septum et les deux plans de masse). Le passage d’un connecteur
coaxial au volume d’essai de la cellule se fait par deux zones de transition appelées taper. Ces
zones sont également congues pour produire une impédance caractéristique de 50 §2, en mainte-
nant le rapport w/(b —t) constant (impliquant alors une adaptation progressive de la largeur du
septum sur ’ensemble du taper).

Le champ électrique produit au sein du volume d’essai est uniforme et polarisé verticalement.

11 est donné par la formule :

o LfZO (5.46)

ol P est la puissance incidente. Cette configuration correspond a la propagation du mode TEM
(mode fondamental). Le bon fonctionnement de la cellule TEM est altéré deés I'apparition des
premiers modes d’ordre supérieurs. La distribution des lignes de champ est ainsi perturbée. Les

fréquences de coupure, associées & ces modes, sont déterminées par la relation :

SV G+ () (5.47)

fcm,n =

Les fréquences de résonance de ces modes dans la cellule TEM sont déterminées par la formule

fr = \[FSun+ (57 (5.48)

ou [ est la longueur résonante de la cellule.

suivante :

Au regard des applications visées au cours de la thése, il est rapidement devenu nécessaire de
disposer d’un systéme de propagation du champ électrique permettant de caractériser les sondes
électro-optiques jusqu’a des fréquences de plusieurs GHz. C’est pourquoi nous avons opté pour
la réalisation d’une cellule TEM. Cette derniére a été congue pour fonctionner jusqu’a plus de 8
GHz. Les dimensions de la structure ont ainsi été calculées en prenant en considération plusieurs
éléments :

— son volume d’essai doit étre suffisamment grand pour pouvoir accueillir la sonde électro-

optique sans trop perturber ses caractéristiques

— sa fréquence de coupure doit excéder 8 GHz

— son impédance caractéristique doit étre de 50 Q
Par ailleurs, nous avons choisi de réaliser cette cellule & partir de plaques de maillechort de 500

pm d’épaisseur.

FI1GURE 5.25 — Photographie de la cellule TEM réalisée.
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Ce métal est relativement simple & usiner, posséde une conductivité électrique trés élevée et
présente 'avantage de trés peu s’oxyder. La figure 5.25 présente la cellule TEM fabriquée. Sa
longueur est de 80 mm et la largeur du septum au niveau de la partie centrale est de 25 mm (la

largeur des plans de masse est de 50 mm). La distance entre les plans de masse est de 19,5 mm.

S11 (dB)
S21 (dB)

0 2 4 6 8 10
fréquence (GHz)

a)
o 10.
_ )
g =
© -l
= [N
= )
; 5 4 6 8 10
fréquence (GHz)
b)

FIGURE 5.26 — Parameétres S11 (courbe bleue) et S21 (courbe rouge) de la cellule TEM : a)
résultats de la mesure expérimentale réalisée a l'analyseur de réseaux vectoriel sur la structure
TEM fabriquée, b) résultats issus de la structure simulée sous HFSS.

Afin de vérifier que la cellule réalisée est conforme & nos exigences, nous procédons & une
mesure des paramétres S & I'analyseur de réseaux vectoriel. En paralléle, la structure est égale-

ment modélisée a I'aide du logiciel HF'SS et ses paramétres S sont calculés par la simulation. Les
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résultats issus de la mesure expérimental et de la simulation sont confrontés sur la figure 5.26.
Nous notons un trés bon accord. Par ailleurs, la fréquence de coupure, associée & I’apparition du
premier mode d’ordre supérieur, est parfaitement visible sur la courbe représentant la paramétre
521 et se situe a 8,6 GHz, en conformité avec nos attentes. L’amplitude du paramétre Sp; révéle

une trés bonne adaptation d’impédance de la structure jusqu’a sa coupure.
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Résumé

Le bioélectromagnétisme, domaine de recherche se situant au carrefour de la biologie et de I’élec-
tromagnétisme, s’intéresse a l’étude des interactions entre les ondes électromagnétiques et le
vivant. La finalité de ces travaux de thése concerne le développement d’un capteur optique dédié
4 la mesure simultanée du champ électrique et de la température au sein de milieux biologiques ex-
posés & un rayonnement radiofréquence. Il s ’agit donc, plus spécifiquement, de réaliser une sonde
électro-optique répondant aux différents besoins métrologiques des applications dosimétriques et
qui soit, de plus, compatible avec les milieux d’étude. Une campagne de mesure préliminaire a été
dédiée a la caractérisation des propriétés optiques, thermo-optiques et électro-optiques des cris-
taux d’intérét (éléments de transduction de ces sondes). Un capteur fibré a ensuite été réalisé. Ce
dernier a permis d’effectuer des mesures simultanées de champ électrique et de température dans
le cadre d’expérimentations en dosimétrie radiofréquence, autorisant ainsi une caractérisation
duale inédite du Débit d’Absorption Spécifique (DAS). Cette sonde, entiérement diélectrique, a
également rendu possible une premiére discrimination du profil temporel d’impulsions nanose-
condes de fortes amplitudes au sein d’une solution biologique, dans le cadre d’expérimentations

en électroporation cellulaire.

Mots clés : Bioélectromagnétisme, Sonde électro-optique, Dosimétrie radiofréquence, Electropo-

ration cellulaire, Cristaux électro-optiques

Summary

Bioelectromagnetism is a research area lying at the intersection of biology and electromagnetism.
This topic focuses on the study of interactions between electromagnetic waves and living tissues.
The purpose of this work is the development of an optical sensor dedicated to the simultaneous
measurement of electric field and temperature variations within biological media exposed to ra-
diofrequency signals. It deals more specifically with the achievement an electro-optical probe,
based on the Pockels effect, responding on one hand to the different metrology needs of dosi-
metric applications and, on the other hand, that is suited with the exposed media. Preliminary
measurements concerns the analysis of the optical, thermo-optical and electro-optical proper-
ties of the different crystals of interest (which correspond to the transducing elements of these
probes). Then, a pigtailed sensor has been developed and realized. This latter one allows to
perform simultaneous measurements of electric field and induced heating, associated to RF do-
simetry experiments. This property has led to an unprecedented dual assessment of the Specific
Absorption Rate (SAR). Futhermore, thanks to its whole dielectric structure, this probe has also
made possible a first in situ characterization of intense nanosecond pulsed electric fields (nsPEF),

related to cellular electroporation experiments .

Keywords : Bioelectromagnetism, Electro-optic probe, Radiofrequency dosimetry, Cellular elec-

troporation, Electro-optic crystals
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