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Titre : Développement d’une plateforme de détection de gaz, utilisant un
capteur différentiel flexible imprimé a transducteurs micro-ondes et matériaux
composites carbonés

Résumé

Depuis la révolution industrielle, la pollution atmosphérique et environnementale ne cesse pas
d’augmenter, notamment les niveaux des concentrations des gaz a effet de serre, provoquant ainsi une
accélération du réchauffement climatique. Plusieurs gaz contribuent non seulement a cet effet de serre
mais aussi a la pollution environnementale qui a un impact néfaste sur toutes les especes vivantes. Ces
gaz peuvent étre indirectement a lorigine de toux, d’inconfort thoracique, de géne douloureuse,
d’essoufflement respiratoire, d’irritation nasale ou oculaire ou encore de la gorge. Ils peuvent aussi étre
directement toxiques ou explosifs ou encore perturbateurs de la réponse immunitaire. De plus certains
d’entre eux sont classés CMR (Cancérogene, Mutagéne et Reprotoxique). Dans ces conditions une
meilleure connaissance des effets liés a ’exposition aux différents gaz sur la santé et 'environnement
est vraiment nécessaire. Cette connaissance passe par la détection et la quantification des
concentrations de chaque type de gaz afin de proposer un meilleur aménagement des environnements,
d'alerter les individus concernés en temps réel sur les dangers encourus et de respecter les évolutions
des normes environnementales.

La plupart des plateformes déja existantes ou commercialisées sont souvent colteuses, consommatrices
d'énergie, fonctionnelles a des températures élevées, ou encore instables pour la détection en temps
réel ou a long terme, ce qui limite la prolifération des sites de mesures. Ainsi, cette thése s’inscrit dans
le domaine des capteurs de gaz dédiés pour la détection de la pollution dans I'air. Elle porte sur le
développement d’une plateforme de détection, de suivi et de quantification de gaz en temps réel dont
la faisabilité est démontrée avec la détection des composés organiques volatils (COVs) en utilisant un
capteur différentiel flexible et imprimé basé sur des transducteurs micro-ondes et des matériaux
carbonés polymeres composites comme couches sensibles. Le dispositif proposé vise a fournir des
informations directement exploitables pour constituer a terme une plateforme de faible cott
embarquée, dédiée a l'internet des objets pour faciliter le développement de sites de détection et de
controle en réalisant des réseaux de capteurs communicants sans fil fonctionnant en environnements
variés.

Mots clés

Capteur de gaz chimique imprimé; composé organique volatil ; transduction électromagnétique ;
capteur micro-ondes différentiel ; matériau carboné ; polymeére composite ; résonateur imprimé par jet
d’encre ; systeme d’instrumentation radiofréquence.
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Title : Development of gas detection platform, using a printed flexible
differential sensor with microwave transducers and carbon composite materials

Abstract

Since the Industrial Revolution, atmospheric and environmental pollution has been steadily increasing,
especially the levels of greenhouse gas concentrations, causing an acceleration of global warming.
Several gases contribute not only to this greenhouse effect but also to environmental pollution which
has a negative impact on all living species. These gases may be indirectly responsible for coughing,
chest discomfort, painful discomfort, shortness of breath, nasal or eye or throat irritation. They can
also be directly toxic or explosive or disrupting the immune response. In addition some of them are
classified CMR (Carcinogenic, Mutagenic and Reprotoxic). In these conditions, a better understanding
of the effects of exposure to different gases on health and on the environment is really necessary. This
knowledge involves the detection and quantification of the concentrations of each type of gas in order
to propose a better development of the environments, to alert the concerned individuals in real time
on the dangers incurred and to respect the evolving environmental standards.

Most of the existing or commercially available platforms are either too expensive, energy intensive,
high temperature functional, or unstable for real-time or long-term detection, which limits the
proliferation of measurement sites. This thesis is in the field of dedicated gas sensors for the detection
of pollution in the air. It deals with the development of a platform for the detection, monitoring and
quantification of volatile organic compounds (VOCs) in real time, using a flexible and printed
differential gas sensor based on microwave transducers and composite polymeric carbon materials as
sensitive layers. The proposed device aims at providing directly exploitable information such as a low-
cost embedded platform dedicated to the Internet of things and which offers increasing possibilities
for the development of detection and control sites by realizing networks of wireless communicating
sensors operating in various environments.

Keywords

Printed chemical gas sensor; volatile organic compound; electromagnetic transduction; differential
microwave sensor; carbon material; composite polymer; resonator printed by inkjet; radiofrequency
instrumentation system.
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I. Introduction générale

Le développement des capteurs a faible cout et a faible consommation d’énergie avec de grandes
capacités de détection augmente considérablement en raison du besoin croissant de surveillance des
gaz a effet de serre et de la qualité de l'air pour la prévention de la santé publique et de
Penvironnement en accord avec le protocole de Kyoto et les recommandations de l'organisation
mondiale de la santé (OMS). L'électronique imprimée ainsi que les matériaux carbonés et leurs
composites permettent de répondre aux exigences et aux besoins de réalisation de systéemes ou de
nouvelles techniques de transduction permettant de répondre aux attentes inscrites dans le cadre du
projet ANR CAMUS (CArbon and Microwave-based Ultrasensitive gas Sensors en anglais) qui vise a
montrer la faisabilité d’une plateforme dédiée a la détection, la surveillance, le suivi et la quantification
de gaz ou de vapeurs toxiques comme les composés organiques volatils (COVs) en temps réel, dans le
but de prévenir les risques environnementaux et sanitaires.

Cette plateforme visant a étre compatible avec les applications embarquées et I'internet des objets a
terme est constituée d’un capteur et son systéme d’instrumentation a faible cott fonctionnant dans la
plage des fréquences micro-ondes. Ce capteur de gaz chimique, passif, flexible et imprimé assure une
détection différentielle dont le mode de transduction repose sur un transducteur micro-ondes de
référence (sans couche sensible) et un transducteur micro-ondes sensible (avec une couche sensible
base de nanomatériaux carbonés). Dans ce cadre, nous présentons dans cette thése nos travaux a
travers quatre chapitres principaux :

[SY

» Le chapitre I présente et détaille le contexte, la problématique et la solution proposée en
parlant des risques de la pollution atmosphérique et de I’effet de serre, de I'impact des COVs
sur la santé et environnement en évoquant leurs différents effets et leurs reglementations.
Aussi, il montre l'intérét et I’évolution des capteurs de gaz flexibles imprimés, des couches
sensibles 4 base de matériaux carbonés et des capteurs a transduction micro-ondes pour la
détection des COVs en temps réel et a faible coGt mais également les mécanismes de détection
et le principe de fonctionnement de la solution proposée.

» Le chapitre II est axé sur I’étude théorique et expérimentale des dispositifs microondes a
transduction électromagnétique, la modélisation et simulation des deux dispositifs proposés sur
un substrat en kapton et un substrat en papier. Sont présentés les parametres des simulations,
le choix des matériaux et des modeles, la conception des géométries et la particularité des
dispositifs étudiés, notamment le positionnement du matériau sensible, leurs différences et
leurs réponses fréquentielles. Il illustre les différentes étapes de fabrication et les dispositifs
caractérisés.

» Le chapitre IIT est dédié a la caractérisation des dispositifs sous gaz et présente le systeme ou
banc d’instrumentation des capteurs pour la mesure et la détection des polluants, ainsi que le
traitement des données et les résultats de la détection de différentes concentrations de COVs
(vapeurs d’éthanol et de toluene).

» Le chapitre IV montre la faisabilité du futur systéme d’instrumentation des capteurs dans la
bande fréquence de 0,4 a 6 GHz en passant par le rappel du r6le d’une chaine
d’instrumentation, la présentation de quelques systémes existants et du systéme proposé, la
configuration, le choix des composants et la caractérisation de 'instrument proposé.

Enfin, nous terminons cette étude avec une conclusion générale et la proposition de perspectives.
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II. Chapitre I: Contexte, problématique et solution
proposée

Dans ce chapitre nous rappelons et introduisons les motivations et 'intérét des travaux de cette these
en présentant le contexte, la problématique et la solution proposée pour répondre aux enjeux posés.

II.1 Contexte de la détection des composés organiques volatils (COVs)

Les capteurs jouent un réle important dans de nombreux domaines tels que l'industrie de ’automobile,
le controle des processus de fabrication, le suivi de la pollution environnementale, etc... Il existe déja
de nombreux types de capteurs qui sont utilisés et commercialisés pour une grande variété
d'applications et sous différentes formes allant des alarmes domestiques au suivi des paramétres vitaux
dans la santé en passant par la sécurité de 'environnement.

Notre contribution s’inscrit dans le domaine des capteurs de gaz, pour la détection et la prévention de
la pollution dans l'air. En effet, les niveaux des concentrations atmosphériques des gaz a effet de serre
tels que le dioxyde de carbone (COy), le méthane (CHy), le dioxyde d’azote (NOy), ... qui causent le
réchauffement climatique ont considérablement augmenté au cours des derni¢res années. Ces gaz
absorbent la chaleur des molécules des composés de leur entourage et ils réémettent une partie de cette
chaleur vers la surface de la terre, ralentissant ainsi la vitesse a laquelle la plancte perd de la chaleur.

L’effet de serre n’est rien d’autre que le mécanisme de réchauffement dont les plantes et les animaux
ont bénéficié pendant des milliards d'années. Sans 'effet de serre, la température moyenne de la terre
tomberait en dessous du point de congélation. Cependant, les activités humaines telles que la
combustion de combustibles fossiles (charbon, gaz naturel et pétrole) modifient 1'équilibre naturel des
gaz a effet de serre depuis la révolution industrielle, provoquant ainsi une augmentation globale de la
température moyenne de la planéte.

Comme nous pouvons le voir dans la Figure II.1, la température globale de la surface terrestre a
augmenté a un rythme moyen d'environ 0,17°C par décennie depuis 1970 mais cette augmentation est
passée a 0,94°C en 2016 [1]. Cette évolution coincide avec celle de 'augmentation de la concentration
atmosphérique du dioxyde de carbone qui était stocké dans le sol depuis 1970. Avant la révolution
industrielle, la concentration atmosphérique du dioxyde de carbone était d'environ 280 ppm. Lorsque
des observations continues ont commencé a Mauna Loa en 1958, la concentration en dioxyde de
carbone était d'environ 315 ppm. Le 9 mai 2013, la concentration moyenne journalié¢re de dioxyde de
carbone mesurée a Mauna Loa a dépassé pour la premiere fois 400 ppm. Depuis, les niveaux moyens
mensuels de dioxyde de carbone dépassent de maniére périodique 400 ppm [2]. Cette évolution est
disponible en annexe (VIII.1) dans la Figure VIII.1.
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Figure II.1: Evolution globale de la température moyenne de la planete [1]

Le 12 décembre 2015 lors de la COP 21 a Paris, un premier accord universel pour le climat a été
approuvé a I'unanimité par les 196 délégations (195 Etats + I'Union Européenne). Cet accord a pour
objectif la limitation du réchauffement de la planéte entre 1,5°C et 2°C d’ici 2100 [3]. Afin de limiter le
réchauffement climatique, les émissions de gaz a effet de serre doivent étre considérablement réduites.
Par conséquent, il est nécessaire de bien connaitre ces gaz notamment leur formation, leur
composition, leurs interactions et leur quantification. Ainsi, une multiplication et diversification des
systemes (capteurs) de détection, de quantification et de suivi des émissions de ces gaz (polluants) en
temps réel est également nécessaire dans tous les milieux ce qui permettrait par exemple d’éviter des
scandales comme ceux dans l'industrie automobile [4]. Parmi les éléments contribuant a effet de serre,
il y a les composés organiques volatils (COVs) ou les COVNM pour Composés Organiques Volatils
Non Méthaniques, qui sont aussi a 'origine de graves problemes de pollution, notamment le brouillard
photochimique et 'ozone troposphérique irritant.

Ces composés ont des effets néfastes sur I'environnement au cours de leur utilisation mais aussi en
continu selon leurs conditions de stockage. Par exemple, sur prés de 20 millions de tonnes de solvants
utilisés tous les ans dans le monde, environ les trois quarts disparaissent par évaporation [5]. En
s’évaporant, les COVs se dégradent et contribuent a perturber les équilibres chimiques dans
Iatmosphere en formant d’autres composés et cela a pour conséquence, la formation ou I’accumulation
ou la production d’ozone dans la tropospheére par réaction photochimique, sous leffet des rayons
ultra-violets du soleil comme illustré dans la Figure I1.2. Ces réactions chimiques provoquent a leur
tour un effet de serre additionnel en captant les infrarouges réfléchis par la surface de la terre au niveau
de la troposphére qui est beaucoup moins stable que la stratosphere, dans laquelle 'ozone a un réle
protecteur contre les ultraviolets. Ainsi, une différence est faite entre le « mauvais » ozone (dans la
troposphere) et le « bon » ozone (dans la stratosphere) [6]. Cette surproduction de « mauvais » ozone a
par exemple un effet néfaste sur les végétaux en altérant leur résistance.
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Figure I1.2: Tllustration de la formation de I'ozone avec les composés organiques volatils (COVs) et les oxydes d'azote
(NOx) [7]

Les COVs constituent 'un des polluants de l'atmosphére avec des conséquences aussi pour les
animaux et les végétaux, ils ont ainsi un impact négatif sur la santé humaine de manieres directe et
indirecte comme illustré dans la Figure I1.3. En effet, en agissant comme précurseurs de la
surproduction de I'ozone dans ’air, les COVs peuvent étre a l'origine de toux, d’inconfort thoracique,
de géne douloureuse en cas d’inspiration profonde, d’essoufflement respiratoire, d’irritation nasale ou
oculaire ou encore de la gorge. Ces effets different selon les individus, leur I’état de santé, le niveau
d’exposition, le volume d’air inhalé et la durée de I’exposition.

Les COVs peuvent aussi étre directement toxiques ou explosifs au contact d’une source de chaleur par
exemple. Les plus nocifs comme le benzéne sont classés CMR (cancérogene, mutagene et
reprotoxique) et ils font ’objet d’une réglementation renforcée [6]. Aussi, des études épidémiologiques
ont établi un lien entre des problemes respiratoires et une exposition a des concentrations plus élevées
de COVs. Parmi ces études, certaines suggerent qu’une exposition aux COVs agit sur la modification
de la réponse immunitaire d’un enfant lors d’une exposition maternelle pendant la grossesse et que cela
joue un role dans I'apparition de la sensibilisation ou dans 'augmentation du risque d’asthme et de
symptomes respiratoires [8]. Par exemple au cours de 'année 2012, la pollution de l'air a été a I'origine
7 millions de déces, selon 1'Organisation mondiale de la santé (OMS) [9] et la derniere étude de la
commission Lancet sur la pollution et la santé, parue en octobre 2017 affirme qu'en 2015 un déces sur
six était lié a la pollution de l'air et de I'eau [10].

IMPACT DES COMPOSES
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Figure I1.3: Impact des composés organiques volatils (COVs) [5]
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Les COVs se caractérisent par leur grande volatilité c'est-a-dire qu’ils émettent des vapeurs méme a
température et pression ambiantes, de ce fait ils se répandent aisément et rapidement dans lair
intérieur des maisons, des ateliers, des bureaux, des véhicules, ou dans l'atmosphere extérieure
environnante. Ils représentent par exemple 30% de la pollution due au secteur résidentiel et tertiaire
dans la région d’lle de France [11]. Ces composés regroupent une multitude de substances, qui peuvent
étre d'origine biogénique (naturelle) ou anthropique (humaine). Ils sont utilisés dans de multiples
secteurs professionnels, notamment dans les procédés industriels comme solvants (peintures, colles,
vernis, encres, traitements de surface, dégraissage, nettoyage a sec, caoutchouc ...) et pour leurs
propriétés intrinseques (gaz propulseurs, carburants, bactéricides, ...). Parmi les plus connus figurent le
butane, le toluene, I'éthanol (alcool a 90°), I'acétone et le benzene [6].

Dans le cadre de cette thése nous nous sommes intéressés a la vapeur de toluéne et d'éthanol car méme
si d’autres études sont nécessaires pour comprendre les mécanismes liés a leurs différents effets sur la
santé, néanmoins une meilleure connaissance de I’exposition aux COVs, passe aussi par la réalisation
de mesures des concentrations spécifiquement pour chaque type de composés ou famille de composés
et aussi par la recherche des sources d’exposition, ce qui devrait permettre de proposer un meilleur
aménagement des environnements intérieurs ou extérieurs avec une réduction des expositions aux
COVs dans le but de prévenir leurs effets sur la santé et d'alerter les individus concernés en temps réel
[8]. En effet, il existe plusieurs classifications et réglementations, notamment celles de 1'Union
européenne (UE), de I'Agence internationale de recherche sur le cancer (CIRC) et de 1'Institut national
de recherche et de sécurité (INRS) qui fournissent des informations sur les risques d’exposition sur le
lieu de travail des substances chimiques répertoriées (COV, métaux lourds, etc.). Par exemple, la valeur
limite d'exposition pour 1'éthanol est de 100 ppm [12] tandis que cette limite est de 10 ppm pour le
toluene [13].

En outre, des études montrent que certaines maladies ont leur propre signature de COVs. Par exemple,
cela signifie que l'analyse des COVs dans la respiration humaine permettrait de détecter rapidement
diverses maladies telles que le diabéte, les maladies pulmonaires et méme certains cancers [14], [15],
puisque dans le souffle expiré par une personne atteinte du cancer des poumons, différents profils de
COVs ont été trouvés. Ces COVs correspondent par exemple a l'acétone, aux alcanes et aux alcools
[16], [17]. 1l existe la encore un besoin urgent et croissant de technologies peu cotlteuses et peu
invasives mais trés sensibles c’est-a-dire capables de détecter pour ces applications médicales des
particules par milliard (ppb) voire des particules par billion (ppt), ce qui permettrait un dépistage
précoce efficace, pour avoir une thérapie personnalisée rapide et par conséquent un traitement plus
efficient. Face a ces défis, a la complexité et a la diversification des polluants, il existe certes déja de
nombreux capteurs mais la plupart d'entre eux sont colteux, ou trés consommateurs d'énetgie ou
encore ne sont pas suffisamment stables pour la détection en temps réel ou a long terme [18]. Les
besoins en capteurs si possible miniatures, intégrés dans tous les environnements, hautement sélectifs
et sensibles, a faible cotlt et a faible consommation d'énergie, dédiés a la détection des polluants
atmosphériques, au contréle et au suivi de la qualité de l'air, restent chaque année en augmentation
rapide en raison de la modernisation et de l'industrialisation mondiale croissante.

Dans le cas des COVs qui sont détectables dans la gamme des parties par million (ppm) pour les
applications environnementales et sanitaires comme dans notre cas, une partie importante des capteurs
disponibles dans le commerce sont basés sur la conductimétrie (transduction conductométrique) en
utilisant des oxydes métalliques comme une couche sensible. Cependant, ces capteurs fonctionnent
souvent a des températures élevées de 'ordre de la centaine de degrés [19], méme si les travaux récents
tendent a limiter cette contrainte [20], [21]. La solution que nous proposons dans cette these est fondée
sur des capteurs a transduction électromagnétique et des matériaux carbonés qui sont capables de
fonctionner a température ambiante [22], ce qui constitue l'un de leurs avantages comme indiqué dans
la suite.
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En effet, la solution que nous proposons s’inscrit dans le cadre du projet ANR CAMUS qui signifie
CArbon and Microwave-based Ultrasensitive gas Sensors en anglais. Ce projet vise a développer et a
montrer la faisabilité d’un capteur de gaz chimique, passif et flexible a transduction électromagnétique
en associant un transducteur micro-ondes (fonctionnant dans la bande de fréquences micro-ondes)
avec une couche sensible a base de nanomatériaux carbonés pour la détection, la surveillance, le suivi
et la quantification des gaz ou vapeurs toxiques en temps réel, afin de prévenir les risques
environnementaux et sanitaires [23], [24].

Le capteur proposé fournit a terme des informations directement exploitables lorsqu’il est intégré avec
son systetme d’instrumentation (interrogation par liaison filaire ou interrogation sans fil c’est-a-dire
radar [25], [26]) constituant ainsi une plate-forme adaptée pour les applications embarquées et dédiée a
I'internet des objets (IoT pour Internet of Things en anglais) [27]. Cela ouvre des perspectives trés
importantes a la prolifération des sites de détection et de controle avec la réalisation et la multiplication
de réseaux de capteurs communicants sans fil [28], méme dans des environnements dangereux et/ou
difficiles d’acces, comme illustré dans la Figure VIIL.3 en annexe (VIIL.1). En outre, en raison de sa
structure planaire, le capteur peut étre fabriqué sur un substrat flexible avec une technologie
d'impression jet d'encre a faible cott [29]. Dans la suite de ce chapitre nous présenterons l'intérét des
capteurs de gaz flexibles imprimés, des couches sensibles a base de matériaux carbonés et des capteurs
a transduction électromagnétique aux fréquences micro-ondes pour la détection des COVs en temps
réel et a faibles cotts.

II.2 Intéréts des capteurs de gaz flexibles imprimés

Nous avons proposé comme solution un capteur imprimé dans le but d’intégrer les avantages de
'électronique imprimée (organique ou flexible) qui est depuis quelques années une industrie a part
entiere classée parmi les quatorze sous-catégories des technologies dans l'industrie électronique par
I''NEMI (International Electronics Manufacturing Initiative) [30]. En effet, le marché de I'électronique
imprimée est gigantesque et il devrait encore tres fortement augmenter, puisque selon 'IDTechEx il
passerait de 29 milliards de dollars américains en 2017 a 73 milliards de dollars américains en 2027 [31],
tandis que I'OE-A (Organic Electronics Association) table sur une évolution de 24 milliards de dollars
américains aujourd'hui a 200 milliards de dollars américains dans une décennie [32].

Les autres avantages viennent du fait que I'électronique imprimée est de plus en plus reconnue comme
un facilitateur clé pour D'Internet of Things (IoT) dans le cadre de la «Quatriéme révolution
industrielle» dont les avancées technologiques sont fonctionnelles et peu couteuses [33], [34].
L'électronique imprimée offre une flexibilité de fabrication peu colteuse et presque sans pertes car elle
utilise des techniques de création additives intelligentes basées sur des matériaux abondants et peu
couteux. Ainsi les dispositifs imprimés ont pour atouts :

» un faible cott de production ce qui favorise potentiellement la fabrication de capteurs a usage
unique ou jetables comme les tags RFID intégrés dans les produits commercialisés et présentés
dans la Figure 11.4 par exemple [35] ;
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Figure 11.4: Capteur ou tag RFID pré-intégré dans des étiquettes que les consommateurs peuvent lire via leurs téléphones,
afin de confirmer qu'un vétement est authentique ou pour accéder aux informations sur le produit [35]

» la possibilité d’impression additive a la demande qui permet de réduire le temps du prototypage
et le temps de production a quelques minutes puisque les impressions peuvent se faire par
commande numérique sans masque et méme 2a distance, 2 tout moment et a température
ambiante [36], [37], contrairement a la fabrication couteuse en salle blanche des composants en
électronique classique sur silicium qui nécessite des masques, des gravures chimiques
soustractives qui favorisent pertes et déchets [33], comme illustré dans la Figure I11.5 ;
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Figure 11.5: Exemple de différences entre un processus de fabrication soustractif impliquant la gravure et un processus de
fabrication entierement additif [33]
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> la possibilité d’étre respectueux de l'environnement en utilisant peu, voire pas de matériaux
corrosifs ou chimiques, en réduisant les déchets et si possible en les recyclant ;

» la possibilité d’impression sur des grands formats [38], comme le papiet peint, la peau, ... ce
qui est tres intéressant pour réaliser des multi-capteurs sur un méme substrat [39], [40], [41],
comme dans la Figure 11.6 ;
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Figure I1.6: Multi-capteur flexible fabriqué sur une feuille polymere [41]

» la possibilité d’intégrer des circuits électroniques analogiques et/ou numériques simples [36],
[37], comme ceux dans la Figure 11.7 et la Figure 11.8 ;
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Figure I1.7: Circuit Paperduino 2.0 [36] Figure I1.8: Circuit chenillard a LED sur papier [37]

» la possibilité d’étre robuste, fiable et résistant a I’eau puisqu’il est méme possible de réaliser des
systemes micro-fluidiques sur du papier pour des applications dédiées a la santé [42] ;

» la possibilité d’étre mince, léger et flexible mécaniquement ce qui les rend pliables et adaptables
aux surfaces curvilignes, par exemple dans les téléphones [43] ou les matrices de cellules
solaires minces [39], [44].

Si plusieurs technologies ou méthodes d'impression peuvent étre utilisées dans le domaine de
'électronique imprimée, elles peuvent se différencier par rapport a une seule et méme contrainte, la
capacité a déposer sur un support ou substrat, un matériau de la maniére la plus homogene possible,
afin d'assurer une parfaite conductivité sur toute sa surface par exemple. Parmi ces méthodes nous
retrouvons :

» La sérigraphie qui permet de déposer des couches d'encre de 20 a 100 microns a travers un
pochoir. Ce processus de fabrication se caractérise par sa grande répétitivité et il représente
aujourd'hui environ 98% des produits électroniques imprimés commerciaux. Aussi, il continue
de s'améliorer en termes de largeur de ligne imprimée en raison de la demande des industries

Page 26 sur 200



pour disposer de lignes aussi fines que 20 ou 30 microns [45], [34]. Néanmoins, sa résolution
est actuellement inférieure a celle de I'impression par jet d’encre par exemple.

Le spin-coating ou le revétement rotatif qui est 'une des techniques les plus courantes pour les
applications de films minces sur des substrats. Il est utilisé dans une grande variété d'industries
et de secteurs technologiques. L'avantage de ce revétement par centrifugation est sa capacité a
produire rapidement et facilement des films uniformes, allant de quelques nanometres a
quelques microns d'épaisseur [46]. Cependant, c’est un processus généralement réalisé en salle
blanche et il a un faible rendement puisque pres de 75% de la solution peut étre perdue par
évaporation des solvants nécessaires au dépot, ce qui en fait une technologie relativement
onéreuse et de plus peu adaptée a une production en continu.

La flexographie ou procédé d'impression en relief proche de la typographie, qui permet de
déposer des couches d'encre d’épaisseur 6 a 8 microns voire patfois jusqu’a 1 micron [47], [48].
Cette technique trés prometteuse est utilisée notamment pour les antennes RFID ou les
batteries imprimées par exemple. C’est une technologie couramment utilisée dans l'industrie de
l'impression commerciale, en particulier pour les substrats en feuille. C'est une méthode trés
rapide pour une large gamme de substrats avec une largeur de bande supérieure a 1,5 m [49].
Cependant Iinconvénient majeur de cette méthode est la formation de halo sur les bords des
couches d'encre déposées ce qui entraine une irrégularité d’épaisseur [34].

L'offset, utilisant des cylindres rotatifs pour transférer le motif d’encre et qui se distingue par
sa finesse du point d'impression, sa maturité, sa productivité et sa possibilité d’étre utilisé en
recto-verso sur une grande variété de supports ou substrats. La trés grande résolution de cette
méthode permet de d’imprimer des couches d'encre de 2 a 3 microns, ce qui nécessite souvent
Iimpression de plusieurs couches en utilisant une machine multicouches par exemple [34].
Cependant, cette méthode nécessite l'utilisation d'encres conductrices dont la viscosité est
comprise entre 5 et 50 Pa, ce qui est assez difficile a obtenir tout en gardant une bonne
conductivité électrique et oblige d’avoir recours a des encres conductrices métalliques [50].

Le roll-to-rol/ qui est un mode de production en continu trés proche du principe de imprimante
rotative [51]. Il est particulicrement adapté a la production en série sur de grandes surfaces, ce
qui en fait une méthode de fabrication a tres faible cout [34], [52].

Le LIFT (Laser-Induced Forward Transfer) qui était a I'origine une méthode pour réparer les
dommages des photo-masques mais son potentiel de micro-déposition avec toutes sortes de
matériaux a trés vite été reconnu, malgré la limitation des matériaux qui peuvent étre utilisés.
Ainsi, un certain nombre de techniques complémentaires ont été développées pour élargir la
gamme d’applications, notamment : le DRL-LIFT (Dynamic Release Layer LIFT) [53], le LMI
(Laser Molecular Implantation) [54], le MAPLE-DW (Matrix-Assisted Pulsed Laser
Evaporation-Direct Write) [55], le Hydrogen Assisted LIFT [56] ou encore le LITI (Laser
Induced Thermal Imaging) [57]. Le LIFT est une alternative prometteuse dans la fabrication de
composants électroniques imprimés puisqu’il est compatible avec les supports souples et peut
remplacer Pimpression jet d’encre, dans les cas ou cette derni¢re ne peut étre envisagée. En
effet, le LIFT permet l'utilisation de matériaux a faible solubilité et il permet également d’écrire
directement pour réaliser des dispositifs multicouches sans solvant en une seule étape, sans
masque ou sans installation sous vide. C’est aussi un procédé compatible avec une production a
faible cott et le dép6t rapide sur de grandes surfaces [58].

Enfin, le jet d'encre qui est un procédé d'impression capable de faire des structures en 3D par
dépot direct d’encre sur le support ou substrat de réalisation [59]. Cette technologie ne
nécessite pas d'outillage encombrant mais plutdt des buses et des cartouches. Elle permet de
déposer la bonne quantité d’encre a 'endroit souhaité. Elle est fonctionnelle avec des encres
commerciales polymeres, métalliques ou céramiques a base de nanoparticules. C’est la
technologie de rupture qui offre le bon compromis parmi ces technologies de fabrication de
composant par impression, en termes de colt et de rapidité pour le prototypage ou la
production en petites ou moyennes séries [60]. Ainsi, nous avons retenu cette technologie pour
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la fabrication des prototypes de nos capteurs. Aussi cette technique représente 'une des plus
fortes potentialités d’évolution du secteur de I’électronique imprimée, méme si la maitrise du
repérage ou de l'alignement n'est pas toujours parfaite et que la productivité dépend en outre
des logiciels pilotant les tétes d'impression ou des imprimantes utilisées [61].

Les capteurs imprimés sur des supports flexibles représentent ainsi un marché en pleine croissance et
toujours selon 'IDTechEx le marché des capteurs entierement imprimés atteindra 7,6 milliards de
dollars d'ici 2027 [62]. Au cours de la derniére décennie, les premiers développements de capteurs
flexibles chimiques ont principalement porté sur les capteurs d'humidité et les transistors a effet de
champ organiques pour la détection de vapeur ou de gaz a l'aide de techniques standard de traitement
du film mince telles que le revétement par centrifugation (spin-coating) et la photolithographie [63].
Depuis, des travaux ont été réalisés sur I'impression des couches sensibles au gaz, des transducteurs et
méme de l'ensemble de la structure des capteurs. La technique d'impression sérigraphique reste I'un des
procédés les plus utilisés pour imprimer des capteurs de gaz électrochimiques sur un substrat en
céramique [64]. Ce procédé fonctionne aussi pour l'impression de capteurs de gaz électrochimiques et
résistifs sur des substrats souples [65]. Cependant, la réalisation de capteurs chimiques flexibles
imprimés par jet d’encre connait aussi une véritable croissance depuis I'année 2013 environ, par
exemple pour la détection d’humidité [66] ou d'ammoniaque (NH3) [67]. Les capteuts chimiques
imprimés utilisent différentes méthodes de transduction, la plupart avec une tension ou un courant
continu (mode DC) [68], contrairement a la solution a transduction électromagnétique que nous
proposons qui n’est pas encore trés développée. De plus, le niveau de maturité de ces capteurs differe
fortement selon les applications et les marchés ciblés puisque certains d'entre eux sont déja des
produits commerciaux, alors que d'autres sont encore des prototypes de laboratoire ou des preuves de
concept. Ce constat correspond entre autres a plusieurs difficultés liées a la production de volumes tres
élevés, tels que le test et I'étalonnage des capteurs mais aussi leur encapsulation (packaging), étapes qui
peuvent représenter une grande partie du cott de production du capteur et ne doivent pas étre sous-
estimées [63].

I1.3 Intéréts des couches sensibles a base de matériaux carbonés pour la
détection de gaz

La recherche sur les nanomatériaux destinés a la détection de gaz a énormément augmenté au cours de
ces derniéres années, afin d’essayer de répondre aux besoins croissants en capteurs électroniques
simples, sensibles, stables et adaptés a la détection de diverses molécules dans un large éventail
d'applications et avec le souci de réduire les couts. Parmi ces nanomatériaux, figurent les matériaux
carbonés notamment le graphene et les nanotubes de carbones (CNTs pour Carbon Nano Tubes en
anglais) et leurs composites tel le poly (3,4-éthylénedioxythiophéne) polystyrene sulfonate - nanotubes
de carbone multi-paroi (PEDOT: PSS-MWCNT pour poly (3,4-ethylenedioxcythiophene) polystyrene sulfonate —
multi wall carbon nanotubes en anglais) qui sont de nos jours utilisés dans plusieurs domaines et
applications [69], allant du stockage d’énergie jusqu’aux biocapteurs par exemple [15], comme nous
pouvons le voir dans la Figure I1.9.
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Figure 11.9: Exemples d’utilisation et d’applications des matériaux carbonés [69]

Ces matériaux a base de carbone ont des caractéristiques qui leurs conférent un vrai potentiel pour la
prochaine génération de capteurs autonomes, puisqu’ils combinent une excellente sensibilité de
détection des especes chimiques avec des propriétés de transduction intéressantes quand ils sont
utilisés comme matériaux sensibles ou intégrés dans une couche de matériau sensible [70], [71]. 1ls
offrent notamment les avantages suivants :

>

A\

vV VYV VvV V¥V

Grace

une grande surface de contact spécifique avec les molécules ciblées [72], ce qui permet
d’obtenir une sensibilité élevée, car les structures de carbone a faible dimension ont la plupart
de leurs atomes en contact avec leur environnement, contrairement aux matériaux poly-
cristallins comme les oxydes métalliques ;

une stabilité a long terme de la réponse des dispositifs, contrairement aux matériaux poly-
cristallins comme les oxydes métalliques également [73] ;

une mobilité élevée des porteurs de charges électriques notamment un transport de charge
balistique dans les nanotubes de carbone et le graphene qui possedent des réseaux cristallins de
haute qualité, ce qui permet un faible niveau de bruit [18] ;

une sensibilité et une sélectivité qui peuvent étre améliorées chimiquement de maniere
controlée notamment en créant des groupes fonctionnels greffés a leur surface [68] ;

la possibilité de fabriquer des dispositifs a température ambiante en utilisant différentes
méthodes telles que I'impression jet d’encre, ce qui contribue a réduire les cotits [39] ;

une intégrabilité dans des dispositifs électroniques flexibles grice a leurs propriétés mécaniques
qui les rendent compatibles avec des solutions imprimables sous forme d’encres [74] ;

une sensibilité élevée méme a température ambiante et par rapport a leur cout [75].

a leurs avantages, les matériaux carbonés et leurs composites sont massivement utilisés pour

détecter par exemple les composés organiques volatils (COVs) [68], [76], [77], [78], le sulfure
d'hydrogene (H2S) [68], [79], [80] dont un exemple est présenté dans la Figure I1.10, le dioxyde de
carbone (COy) [68], [74], [81], 'ammoniac (NH3) [68], [82], [83], et le dioxyde d'azote (NO>) [68], [75],
[84], [85].
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Figure I1.10: Exemple de capteur résistif de H,S a base de SWCNT fabriqué sur un substrat souple [79]

Dans le cas spécifique de la détection de I’éthanol et du toluéne, I’état de I’art dans le tableau (Table
1I.1) montre de mani¢re non exhaustive que plusieurs types de couches sensibles a base de matériaux
carbonés ou non, peuvent étre utilisés avec différents types de transducteurs. Cependant, les
performances de ces matériaux et de ces transducteurs sont dépendantes de plusieurs parametres et en
particulier de la température. Par conséquent, notre approche est complémentaire a toutes les études
déja présentées puisque nous utilisons un matériau sensible et un mode de transduction différents avec
des fréquences de fonctionnement plus importantes.

Table 11.1: Etat de l’art sur les performances des capteurs utilisant différents types de matériaux sensibles pour la détection
de I’éthanol et du toluene

Matériaux sensibles COVs Concentration Serﬁsél?ﬁgseeou T1/T2 TF Type de transducteur | Réf.
6.89 24 Résonateur a ondes
SWNT's Ethanol 10-120 ppm kHz’/ppm min/ T.A. acoustiques de [86]
i surface
179 o4 Résonateur a ondes
MWNT's Ethanol 10-120 ppm kHZ’/ppm mi;l/ T.A. acoustiques de [86]
) surface
Résonateur a ondes
SiO,/Si-PEI Ethanol 0-40000 ppm 0,79 Hz/ppm 12's/- T.A. acoustiques de [87]
surface
Résonateur a ondes
MWNTs-PEI Ethanol 0-40000 ppm 1,19 Hz/ppm | 10,5s/- T.A. acoustiques de [87]
surface
Ag/TiO; Ethanol 5 ppm ::a—ir =435 52 55/63 T.A. Chimiorésistif [88]
gaz
In-Sn0O,»/GR Ethanol 1000 ppm 24— 965 1,8s/- | 350°C Chimiorésistif [89]
gaz
Al/NiO Ethanol 100 ppm ::a—ir =12 8 55/40 200°C Chimiorésistif [90]
gaz
oa—Fey03/g-C3Ny Ethanol 100 ppm :a—ir =17,76 7s/30s 340°C Chimiorésistif [91]
gaz
Sb/Sn0, Ethanol 50 ppm el = 30,8 >4 SS/ 381 100°C Chimiorésistif [92]
gaz
. Rair _ 64 1) . . P
NiO Ethanol 500 ppm =494 s/211 s 200°C Chimiorésistif [93]
gaz
SWNT's Toluene 10-95 ppm 7,47 2.4 T.A. Résonateur 4 ondes [86]
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kHz/ppm min/- acoustiques de
surface
202 24 Résonateur a ondes
MWNTSs Toluéne 10-95 ppm kHz’/ppm min/ T.A. acoustiques de [86]
) surface
X . Microbalance a quartz
SWNT's Toluene 54-93 ppm 0,9 Hz/ppm | 8 min/- T.A. [94]
Résonateur a ondes
SiO,/Si-PEI Toluene 0-40000 ppm 0,87 Hz/ppm 12's/- T.A. acoustiques de [87]
surface
Résonateur a ondes
MWNTs-PEI Toluéne 0-40000 ppm 1,23 Hz/ppm | 10,5s/- T.A. acoustiques de [87]
surface
Rair . P
Co304 Toluéne 100 ppm P 6,08 5/12%% S 150°C Chimiorésistif [95]
gaz
Rair . P
ZnO Toluéne 100 ppm =426 5/1531 | 330°C Chimiorésistif [96]
gaz
Rair . P
RGO/polyethylene Toluéne 80 ppm =003 s/lli; S T.A. Chimiorésistif [97]
gaz
Rair S s . ..
a—Fe>03/Sn0; Toluene 100 ppm P 49,7 25 1/20 90°C Chimiorésistif [98]
gaz
Rair S . ..
In(I)-8nO2/g-CN | Toluéne 50 ppm pur =4 | SOV gpec Chimiorésisti [99]
gaz

Note : T.A. = Température Ambiante, T1/T2 = Temps de réponse/Temps de récupération, TF = Température de
fonctionnement, SWCNTSs = single-wall carbon nanotubes, MWCNTs = multi-wall carbon nanotubes, PEI =
polyethylenimine, SiO2/Si = silicon dioxide/silicon, Ag/TiO, = silver/titanium dioxide, In-SnO,/GR = indium- tin
dioxide/graphene, Al/NiO = aluminum/nickel oxide, a— Fe,O3/g-C3Ny4 = hematite/graphitic carbon nitride, Sb/SnO2 =
antimony/tin dioxide, Co304 = cobalt oxide, ZnO = zinc oxide, RGO = reduced graphene oxide

Dans le cadre de cette theése, nous avons utilisé le poly (3,4-éthylénedioxythiophéne) polystyréne
sulfonate - nanotubes de carbone multi-paroi (PEDOT: PSS-MWCNTs) qui est un nanomatériau
polymere composite. Ce matériau a été choisi pour sa disponibilité commerciale comme encre
imprimable par jet d’encre, pour sa conductivité, nécessaire selon le type de transducteur, ainsi que
pour sa capacité a étre fonctionnalisé chimiquement dans le cadre d’une future amélioration de sa
sélectivité pour des especes cibles spécifiques [100], [101], [102], [103]. Ce composite bénéficie des
avantages du polymere conducteur dopé avec des nanomatériaux carbonés en ayant une amélioration
des propriétés dont les mécanismes de détection par exemple.

En effet, le PEDOT: PSS est considéré comme l'un des polymeres composites conducteurs les plus
performants disponibles dans le commerce en raison de son faible potentiel redox, de sa grande
transparence, de sa grande souplesse et d'une excellente stabilité électrique a température ambiante. La
conductivité électrique du PEDOT: PSS peut étre améliorée par différentes approches notamment avec
des solvants, des tensioactifs et des acides. La bonne compatibilité entre le PEDOT: PSS et les
matériaux carbonés est due aux interactions m-n et aux liaisons d’hydrogene (H) ce qui explique le bon
transfert de charges électriques et 'amélioration de la conductivité lorsqu’on augmente la concentration
des matériaux carbonés dans la matrice du polymere. De plus, cet ajout augmente la porosité du
matériau composite et sa rugosité de surface, améliorant par conséquent l'activité électrochimique et
ainsi la sensibilité au gaz ou a la vapeur ciblé [71], [101], [103]. Un exemple de ces liaisons et
interactions est présenté dans la Figure 11.11.
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Figure I1.11: Exemple des liaisons et des interactions entre le PEDOT: PSS et les matériaux carbonés [103]

Ce matériau permet alors trois mécanismes de détection :

» La chimisorption qui correspond aux interactions créant des liaisons chimiques atomiques

>

irréversibles directement entre le gaz et le matériau composite. C’est ce mécanisme qui est
principalement utilisé par les capteurs a oxydes métalliques d’ou la nécessité de les chauffer a
une centaine de degré Celsius pour désorber en cassant les liaisons chimiques avec I'apport de
I’énergie thermique, ce qui permet de ne pas laisser le capteur se saturer et de le maintenir dans
la zone de fonctionnement nominale. En plus de la problématique énergétique, ce
fonctionnement pose probléme a long terme puisque I’adsorption cumulée au fil du temps finit
par changer le rapport de conversion du signal électrique en fonction de la concentration en
faisant apparaitre un cycle d’hystérésis sur la mesure qui nécessite un recalibrage ou détruit le
capteur en raison de la saturation en surface du matériau sensible [104], [105]. Les différents
types de liaisons de la chimisorption sont les suivantes :

La liaison ionique qui est basée sur un échange d’électrons entre deux atomes possédant

une différence d’électronégativité trés grande, comme l'association d’un atome métallique

et d’un autre, non métallique. Cet échange d’électrons crée une force d’attraction entre les

deux ions formés.

La liaison covalente qui représente une liaison chimique directionnelle entre atomes. Leurs

¢lectrons sont mis en commun et distribués suivant I’électronégativité des atomes.

La liaison métallique qui est une liaison chimique directionnelle entre atomes métalliques.

Leurs électrons sont distribués entre les différents atomes et forment un "nuage

électronique” délocalisé.
La physisorption qui correspond aux interactions modifiant les caractéristiques du matériau
sensible temporairement de maniére réversible puisqu’aucune liaison atomique n’est créée
[104], [105]. Les différents types d’interactions mettant en jeu les phénomenes de physisorption
sont les suivantes :

Les forces de Coulomb qui sont créées entre deux ions chargés.

Les forces de Van der Waals qui sont composées des forces de London, de Debye et de

Keesom. Une courte définition de chacune de ces forces est disponible en annexe (VIIIL.1)

dans le tableau (Table VIII.1).

Les liaisons hydrogene (H) qui correspondent aux attractions entre un accepteur et un

donneur de protons. Elles sont définies par I’énergie du proton qui varie de 2,5 k].mol! a
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167 kJ.mol-l. Ces liaisons sont considérées comme les plus fortes des interactions faibles.
Par exemple, H2O et NHj3 sont a la fois donneur et accepteur de protons, par conséquent
ces molécules s’adsorbent facilement sur des matériaux pouvant former des liaisons
d’hydrogéne comme le PEDOT:PSS simple ou le PEDOT:PSS-MWCNTs. Drailleurs,
plusieurs études montrent parfaitement la bonne sensibilité des couches sensibles a base de
PEDOT:PSS a la détection de 'ammoniac (NH3) suivi de lacétone, de I’éthanol, du
méthanol et enfin du toluéne a température ambiante [71], [106], comme représenté dans la
Figure I1.12 par exemple. Nous pouvons déja ainsi constater que la sensibilité a la vapeur
d’éthanol est légerement supérieure a celle a la vapeur du toluéne, cela est aussi confirmé
au cours de cette thése comme illustré dans le chapitre I11.

PEDOT
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(@) (b)
Figure 11.12: (a) Exemple illustrant les liaisons hydrogéne (H) entre les molécules de NHj3 et celles du PEDOT:PSS; (b)
exemple comparatif des réponses d’un capteur chimique conductimétrique dont la couche sensible est a base de
PEDOT:PSS pour la détection de différents COVs a température ambiante [1006]

> Le processus de gonflement qui correspond a la diffusion des molécules de gaz dans les
chaines de la matrice du polymeére composite (PEDOT:PSS-MWCNTSs) [71], [107]. En effet
dans la Figure I1.11, nous pouvons voir que la matrice du PEDOT:PSS est constituée d’une
seule chaine de PSS qui interagit électro-statiquement sur sa longueur avec de nombreuses
petites chalnes de PEDOT qui ont tendance a avoir une courte distance entre les chalnes. Par
conséquent, le processus du saut d'électrons se produit de préférence entre les chaines de
PEDOT. Cependant, lorsque les molécules de gaz diffusent dans la matrice du polymére, le
processus du saut d'électrons devient plus difficile car la distance inter-chaines de PEDOT
augmente en raison du processus de gonflement. L’incorporation de matériaux carbonés qui
agissent comme des voies conductrices dans la matrice du polymere, améliore le saut
d'électrons. De nouveau, le processus de gonflement peut induire des séparations perturbant
ces voies conductrices dans la matrice du matériau composite. Aussi, 1'augmentation de la
distance entre les chaines de PEDOT simultanément a la diminution des voies conductrices du
matériau carboné, résulteront en une augmentation significative de la résistance du matériau
sensible au cours de l'exposition aux molécules gazeuses. Ensuite, cette résistance reviendra a
sa ligne de base apres le retour du polymeére composite a son volume initial, suite a la
désorption du gaz avec une purge d'air sec ou d’azote [71].

Grice a ces trois mécanismes de détection il est possible d’expliquer les variations des propriétés
électriques de la couche sensible de nos capteurs. De plus, le mécanisme de gonflement peut étre a
terme, un véritable atout pour la détection de I'humidité, tandis que la physisorption est tres utile pour
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la détection a température ambiante, et la chimisorption pour fonctionnalisation de la couche sensible
et la détection a haute température.

II.4 Intéréts des capteurs de gaz a transduction électromagnétique aux
fréquences micro-ondes

Les capteurs de gaz sont des capteurs chimiques, constitués d’un transducteur et d’une couche sensible
dans le but de convertir l'information chimique détectée par cette couche sous la forme d’un signal
électrique variant selon un changement de fréquence, de courant ou de tension par exemple.

Différentes technologies ou modes de transduction sont utilisés pour réaliser des capteurs détectant
différents types de gaz. Parmi ces modes de transduction, nous pouvons citet :

» La transduction conductimétrique qui est basée sur le suivi de ’évolution des caractéristiques
de conduction électrique du matériau sensible en présence d’une espece cible. C’est la plus
utilisée et la plus diversifiée en regroupant par exemple les capteurs de gaz a semi-conducteurs,
catalytiques ou électrochimiques [108], [108], [109], [110], dont quelques avantages et
inconvénients sont regroupés dans le tableau suivant (Table 11.2).

Table I1.2: Quelques avantages et inconvénients des capteurs a transduction conductimétrique

Type de
transduction

Avantages

Inconvénients

Semi-conducteur

Mécaniquement robuste

Fonctionnement dans des conditions de forte
humidité

Susceptibilité aux contaminations et aux
changements des conditions
environnementales.

Complexité des effets dus a la réponse non
linéaire

Faiblesse de la taille de la surface de détection

Catalytique

Simplicité de mise en ceuvre et de la mesure
Technologie a faible cout

Nécessité d'air ou d'oxygéne pour fonctionner
Risque de contamination par le plomb, le
chlore et les silicones

Electrochimique

Sensibilité pour la mesure des gaz toxiques
avec des concentrations relativement faibles
Capacité a détecter une diversité de gaz

Nécessité d'une cellule chauffante pour un
fonctionnement optimum

» La transduction 2 ondes acoustiques qui est fondée sur le suivi des variations de la fréquence
de résonance ou de la phase de 'onde acoustique confinée dans un substrat ou une couche
piézoélectrique sous l'effet mécanique, en particulier Peffet de masse, en présence d’une espece
cible. Cette transduction peut se faire avec des capteurs a ondes acoustiques de surface (SAW
pour Surface Acoustic Wave en anglais) ou de volume (BAW pour Bulk Acoustic Wave en anglais),
notamment les microbalances a quartz (QCM pour Quartz Crystal Microbalance en anglais) [104],
[108], [111], [112], [113], [114], [115], [116], [117]. Quelques avantages et inconvénients de tels
capteurs piézoélectriques sont donnés dans le tableau ci-dessous (Table 11.3).
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Table 11.3: Quelques avantages et inconvénients des capteurs a ondes acoustiques

Type de

. Avantages Inconvénients
transduction

e DPossibilité d’une voie de référence pour une
mesure différentielle
e Utilisation de n’importe quel type de matériau

i e Sensibilité thermique
sensible

Ondes acoustiques e Sensibilité aux vibrations

e DPossibilité de fonctionnement sans batterie e Fabrication en salle blanche
pour les applications sans fil
o Possibilité de fonctionnement dans des

environnements séveéres et rotatifs

> La transduction électromagnétique qui est basée sur le suivi de I’évolution des
caractéristiques électriques d’une onde électromagnétique au cours de sa propagation dans un
milieu ou dans un matériau sensible en présence d’une espece cible. En fonction de la
fréquence de propagation de l'onde, cette transduction peut étre par exemple optique,
infrarouge ou micro-ondes. En effet, une onde électromagnétique est la propagation a la
vitesse de la lumiére, d'une déformation harmonique des propriétés électriques et magnétiques
de l'espace [118], comme illustré dans la Figure VIIL.3 en annexe (VIIL.1). La période spatiale
de cette déformation définit la longueur d'onde et la fréquence, qui correspond au rapport
entre la vitesse et la longueur d'onde. Les différentes radiations du spectre électromagnétique
sont présentées dans la Figure 11.13. Leur dénomination tient a des raisons historiques mais
également a la facon dont elles ont été générées. Les frontieres entre les différentes radiations
sont cependant toutes artificielles. En allant des ondes radio vers les rayons gamma, la
longueur d'onde devient plus courte (les ondes deviennent plus pénétrantes), la fréquence
augmente (les oscillations nécessaires pour les produire deviennent plus rapides), et 1'énergie
devient plus élevée (cela demande plus d'énergie pour produire des rayons gamma que des
ondes radio). Au-dela des rayons gamma se situent les rayons cosmiques dont la longueur
d'onde est de l'ordre de 1030 Hertz [118]. Quelques avantages et inconvénients de différentes
transductions électromagnétiques [104], [108], notamment la transduction micro-ondes (spectre
entre 300 MHz et 300 GHz) sont donnés dans le tableau suivant (Table 11.4).
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Figure I1.13: Illustration du spectre des radiations électromagnétiques [118]
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Table I1.4: Quelques avantages et inconvénients des capteurs a transduction électromagnétique

Type de

transduction

Plage des

Avantages Inconvénients .
fréquences

e Susceptibilité aux interférences

e Facilité d’utilisation en absence lumineuses ambiantes
\ R

roén N
d'oxygene e Cout élevé

De 4,3x1014 Hz
27,5%1014 Hz

; o Insensibilité aux interférences avec le . . .
Optique > o e Consommation d’énergie

milieu extérieur . N
e Potentiellement encombrant a cause
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e Possibilité d’une voie de référence
pour une mesure différentielle

e Absence d'absorption infrarouge
pour certains gaz

e Lenteur de la surveillance
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e Technique physique (sans couche analyseurs a multipoint

Infrarouge sensible) . Né;es-sli'te une plus grande expertise ]?e 3%x1011 Hz
e Possibilité d’utilisation dans des de l'utilisateur 2 4,3x10'4 Hz
atmospheéres inertes e Cott élevé

e Consommation d’énergie

e Potentiellement encombrant a cause
des acces nécessaires pour sa
caractérisation

e Facilité de conception et de mise en
ceuvre a faible cout

e Rapidité de détection

e Possibilité d’une voie de référence
pour une mesure différentielle

e Susceptibilité aux interférences
électromagnétiques et aux variations
du milieu si des dispositions comme

le blindage électromagnétique ne
e Autonomie d’énergie sont pas assurées

De 3%108 Hz
2 3X10!! Hz

Micro-ondes
e Passivité des dispositifs

e Possibilité d’interrogation a distance
(radar) et donc de travailler dans des
environnements hostiles

I1.5 Principe de fonctionnement des capteurs a transduction micro-ondes
et de la solution proposée

Le principe de la transduction micro-ondes est fondé sur le suivi de la variation des propriétés
électriques (permittivité (), conductivité (o), perméabilité (u)) d’un milieu ou d’un matériau sensible
soumis 4 une excitation électromagnétique dont la fréquence est comprise dans la plage des fréquences
micro-ondes, en présence de gaz (c’est le cas des capteurs chimiques avec une couche sensible [119],
[120]) ou sous leffet de la variation de parametres physiques (c’est le cas des capteurs physiques
mesurant la température ou la pression par exemple [121], [122]). La permittivité diélectrique est une
grandeur complexe (¢" = €' —je'") [104], [123], [124], [125], qui correspond i la propriété électrique la
plus suivie dans le cas de cette transduction en raison de son lien avec les deux autres parameétres (la
conductivité (o) et la perméabilité (n)) et de ses fortes variations en fonction de la fréquence dans la
gamme des fréquences visées, comme nous le montrons dans la Figure 11.14 avec 'exemple de I’eau et
dans les chapitres 1I et I1I suivants.
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En effet, toutes interactions entre 'onde électromagnétique au cours de sa propagation suivant la
structure géométrique du transducteur et le gaz ou la grandeur physique cible conduisent a une
variation de la permittivité qui se traduit par une atténuation et/ou un déphasage de ’'onde incidente
qui traverse le transducteur micro-ondes ou de londe réfléchie par le transducteur. Aussi, le
transducteur micro-ondes est défini par sa géométrie qui est soit résistive, inductive et/ou capacitive,
ou encore résonante par exemple, comme nous le présentons dans le chapitre II. De plus, nous
rappelons qu’au cours de sa propagation 'onde électromagnétique (ses lignes de champ) interagit avec
son environnement ou milieu de propagation.

Toutefois, ce milieu n’est pas homogene dans le cas d’un transducteur planaire en technologie
microruban et par conséquent le milieu de propagation a une permittivité effective (€q¢) qui varie en
fonction des propriétés physiques du milieu comme la température, la pression ou encore la diffusion
de certaines particules ou molécules dans le milieu par exemple dans le substrat du transducteur. Afin
de s’affranchir de la variation de ces propriétés physiques et pour que la réponse du capteur proposé
puisse dépendre uniquement de la variation des propriétés physico-chimiques de la couche sensible et
par conséquent de Pespece cible, nous proposons un capteur différentiel dont la réponse finale résulte
de la différence entre la réponse du transducteur sensible et celle du transducteur de référence.

Le transducteur sensible correspond a un capteur chimique sensible aux variations des propriétés
physico-chimiques puisqu’il associe un résonateur micro-onde a un matériau sensible tandis que le
transducteur de référence (résonateur micro-onde sans couche sensible) est un capteur physique
sensible aux variations des propriétés physiques qui sont ainsi ensuite soustraites. En résumé et comme
nous le présentons dans la Figure 11.15, nous proposons comme solution un capteur chimique de gaz
flexible imprimé a transduction micro-onde différentiel dont le principe de fonctionnement repose sur
le suivi de la variation des propriétés électriques du matériau sensible composite (PEDOT:PSS-
MWCNTSs) en présence de gaz.

o E=0 E,
Polarisation =Y s
. . N S @
A inter-faciale ou G . o =
| v e -2 &
de charge - = - -9
L A, & .
espace i - E=0 E
Polarisation o -cyiie e * -
d’orientation ou : s : TN
. . X .
dipolaire ou R o Tl 2 E=0 E,
moléculaire P RERS SEET S <o P,
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ionique ou T . v
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= électronique
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Figure I1.14: Représentation de ’évolution des parties réelle et imaginaire de la permittivité de I’eau ainsi que des
mécanismes de polarisation en fonction de la fréquence [126]
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Figure I1.15: Tllustration du résumé du principe de fonctionnement du capteur chimique de gaz a transduction micro-onde
différentiel de la solution proposée
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Chapitre II :

Théorie des dispositifs a transduction
électromagnétique par micro-ondes,
techniques de fabrication et validations
électriques
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III. Chapitre II: Théorie des dispositifs a transduction
électromagnétique par micro-ondes, techniques de
fabrication et validations électriques

ITI.1 Généralités sur les lignes a micro-ruban

Ce chapitre présente la réalisation de composants électroniques a micro-ondes faisant appel aux micro-
lignes de transmission et non aux structures de guidage homogenes. Les micro-lignes ont I’avantage de
la miniaturisation, de la simplicité de modélisation en 3D et du faible cotlt de production contrairement
aux guides d’ondes. Ces lignes dites planaires ont une structure bidimensionnelle, elles permettent la
réalisation de circuits radiofréquences (RF) passifs ou actifs. Ces structures ont aux moins deux
conducteurs, qui permettent d’avoir une propagation des ondes sans dispersion avec une constante de
propagation égale a la constante de propagation des ondes libres dans un substrat. Cela correspond au
mode de propagation quasi Transverse Electro-Magnétique (TEM), tant que la fréquence de
fonctionnement reste inférieure a la fréquence de coupure du premier mode Transverse Electrique
(TE) ou Transverse Magnétique (TM).

Le mode quasi-TEM est le mode fondamental sans fréquence de coupure. Les champs quasi-TEM ont
une vitesse de phase différente dans I'air et dans le substrat, ce qui empéche la continuité de leur
composante tangentielle a 'interface air-substrat en tous points de ’axe de propagation et a chaque
instant. Il y a une variété de micro-lignes de transmission et chacune d’elle définit une technologie.
Parmi elles figurent les lignes a microruban ou microstrip (MS), les triplaques ou stripline, les lignes a
fente ou shotline et les lignes coplanaires. La technologie a microruban est la plus adaptée et la plus
économique, pour une fabrication par impression jet d’encre en surface. Ainsi, nos dispositifs sont
modélisés et concus dans cette technologie, une ligne étant constituée d'un ruban conducteur placé sur
une face d'un matériau diélectrique ou isolant (le substrat) dont l'autre face constitue un plan de masse
[127], comme illustré dans la Figure I11.1.

De nombreuses études ont montré qu'une telle ligne de transmission est le siege d'une onde se
propageant en mode quasi-TEM, c'est-a-dire que les champs électrique et magnétique sont
perpendiculaires a 'axe de la ligne selon lequel s'effectue la propagation de 'onde électromagnétique.
Dans une ligne 4 microruban, les lignes de champ sont surtout concentrées dans le substrat entre la
ligne métallisée et le plan de masse, mais une partie se retrouve également dans l’air au-dessus du
substrat [128], [129], comme dans la Figure I11.2. Cela explique qu’une lighe 4 microruban ne peut pas
supporter un mode TEM pur, puisque la vitesse de phase de 'onde dans le substrat differe de celle
dans Dair.

/ s \ |
|

v v R E—

Figure II1.2: Lignes de champs électriques (E) et
Figure II1.1: Ligne a microruban [127] magnétiques (H) dans une ligne a microruban pour le mode
fondamental quasi-TEM [128]
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Cette ligne est caractérisée par :
» L’épaisseur du substrat (h)

» La constante diélectrique du substrat (e;), qui donne une indication sur la concentration de
Iénergie électromagnétique (EM) dans le substrat : plus elle grande, plus le champ EM y est
concentré

» La tangente de perte du substrat (8)
» La nature du métal (Conductivité o)
> L’épaisseur du métal (t) et sa largeur (w)

L'impédance caractéristique (Zo) d'une ligne a microruban dépend de ses dimensions et de la nature du
substrat. 1l existe plusieurs équations permettant son calcul a partir des données géométriques ou
inversement pour déterminer les dimensions permettant d'obtenir une ligne d'impédance souhaitée
[127], [128]. Un résumé et quelques explications sur ces équations sont fournis en annexe (VII1.2) dans
la partie (VIIL.2.1). De par son impédance caractéristique, un troncon de lighe peut se comporter
comme une inductance, une capacité ou une résistance.

Cependant ces éléments passifs sont dépendants de la fréquence, ce qui est génant pour les
applications telles que les filtres. Pour y remédier, il est recommandé d’utiliser des troncons de faible
longueur (c’est-a-dire des longueurs inférieures a Ao/8, par précaution il est recommandé qu’elles soient
inférieures a Ay/10) [127], [128], [129]. Ainsi il est possible de réaliser des éléments passifs quasi-
stationnaires (presque indépendants de la fréquence). Une ligne de transmission présente une capacité,
une inductance et une résistance linéique par unité de longueur. Elle peut étre modélisée par une
succession de filtres en © ou en T, comme ceux présentés en Figure I11.3 a Figure 1I1.8. De plus, a
épaisseur constante, une piste large (donc de faible impédance caractéristique) a un comportement
capacitif, tandis qu’une ligne fine (donc de grande impédance caractéristique) a un comportement
inductif.

P |
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Figure I11.3: Dlscontmmteﬂ:zjé)]nctlon a largeur différente Figure IT1.4: Discontinuité : Coude a 90 ° [128]
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n o : | | | _T_C o
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Figure II1.6: Discontinuité : Extrémité ouverte avec la

Figure 111.5: Discontinuité : Gap de couplage [128 . . ZC,
g P plage [128] longueur de fin de ligne ouverte (Al = E} [128]

T ™ T I3 5o T T T jx T
e — ‘ : 1 — ; j_ L J_ :
z, Z.p z, 2 B z Z.p z, o Tf%* j%’-r :
Figure II1.7: Composant localisé a ligne courte faible Figure I11.8: Composant localisé a ligne courte haute
impédance [128] impédance [128]
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La valeur de I'inductance, de la capacité ou de la résistance localisée équivalente a un trongon de ligne a
microruban peut s'obtenir a partir des équations définies en annexe (VIIL.2) dans la partie (VIII.2.2).
En effet, les composants a micro-ruban souvent rencontrés dans la conception micro-onde, sont
constitués d’inductances, de condensateurs et de résistances localisés ou quasi localisés constants. Le
choix des composants dépend alors principalement du type d’application (filtres, lignes de
transmissions...), des techniques de fabrication, des pertes acceptables, des facteurs de qualité (Q), de
la puissance et de la fréquence de fonctionnement. Ces composants font ’objet d’une breve description
sur les figures suivantes, Figure I11.9 a Figure I11.10.

(b)
@

b—m—ﬂw—é Figure IT1.9: Inductance a éléments localisés : (a) ligne haute

impédance; (b) ligne méandre; (c) ligne spirale circulaire; (d)
ligne spirale carrée et (e) leur représentation en circuit idéal

[128].

[ .
.

—
o
~

 — N 1
I \
s ; t W
(2) (b)  Dielectric thin film d
C R

Figure I11.10: Capacité a éléments localisés : (a) inter-digitée;
(b) Métal Isolant Métal et (c) leur représentation en circuit

idéal [128].

|

(©

De plus, une lighe quart d'onde dont une extrémité est en court-circuit se comporte comme un circuit
résonnant dont les éléments sont en parallele, tandis qu’une ligne quart d'onde ouverte 2 une extrémité,
a les distributions du courant et de la tension inversées par rapport au cas précédent, elle se comporte
comme un circuit résonnant dont les éléments sont en série. Il en résulte qu'aux fréquences inférieures
a la fréquence de résonance, la ligne court-circuitée a une extrémité se comporte comme une
inductance, alors qu'aux fréquences supérieures a la fréquence de résonance elle aura un comportement
capacitif et c’est I'inverse pour la ligne ouverte a une extrémité. Pour quantifier ce phénomeéne, on
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définit une longueur électrique de la ligne telle qu'a la longueur physique (/) corresponde une longueur
électrique 0 de 360°, comme illustré Figure II1.11 et Figure II1.12.

S S
Z,p | <M L Z.B | <A ¢

/= Ag /2 =» 0= 180° = Z =» infini
/:Xg/496:90°9220
/= ks /8 > 0=45° > Z = Z, (réactance capacitive)

[=% /22 0=180°>2Z=0
/=%; /4> 06=90° > Z => infini
/=% /8 > 0= 45° > Z = Z; (réactance inductive)
Figure II1.11: Stub court-circuité [128] Figure I11.12: Stub ouvert [128]

Les deux dispositifs que nous proposons obéissent aux mémes régles que les éléments passifs décrits
précédemment. Le premier est basé sur le principe d’une lighe quart d'onde ouverte, telle que dans la
Figure 1I1.12, il est nommé dispositif a résonateur stub tandis le second est constitué d’une succession
des éléments présentés dans la Figure I11.3 a la Figure 1I1.8 et il correspond au dispositif a résonateur
capacitif. Les dispositifs sont constitués de deux résonateurs sur substrat souple afin de réaliser une
détection différentielle : un résonateur sans couche sensible est considéré comme une voie de
référence, tandis que l'autre est fonctionnalisé avec un matériau sensible au gaz cible et constitue la
voie sensible ou de mesure. Au cours de cette theése, plusieurs dispositifs de différentes formes
géométriques, différents types de matériaux ou encore fabriqués avec différentes méthodes ont été
étudiés. Seul les résultats de simulation et les résultats expérimentaux les plus aboutis ou avancés des
deux prototypes annoncés précédemment sont détaillés dans ce manuscrit de these.

ITI.2Mod¢élisation et simulation du dispositif a résonateur stub

II1.2.1Théorie et modéle de la géométrie proposée

Ce premier dispositif a résonateur stub a été proposé par notre partenaire XLIM, sur la base d’un cadre
générique du dispositif défini en commun. Les dimensions et la géométrie du modele de ce capteur
sont présentées dans la Figure 111.13. 11 a une largeur W, = 34 mm et une longueur Lgp = 26 mm. La
distance entre les centres du résonateur de référence et le résonateur sensible est W¢. = 18 mm. La
largeur de chaque canal est Wi = 8.16 mm, la largeur de chaque ligne métallique est W = 280 um, la
longueur principale est L = 16,32 mm et la longueur réelle du stub est L. Sur le résonateur sensible la
jonction entre la ligne d’accés et le stub est assurée par la couche sensible ayant une largeur W, = 280
um et une longueur Les = 1 mm.
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W =W, = 0,280 mm
W= 8,16 mm
L=16,32 mm
| L=LAIXLy)+ (11XLy)

Figure 111.13: Dimensions et géométrie du capteur a résonateur stub

Chaque résonateur fonctionne comme un résonateur en T avec plusieurs fréquences de résonance ou
modes de fonctionnement [130], [131], [132]. En effet, le stub de référence est dimensionné pour
produire le premier mode de résonance coupe-bande autour de 500 MHz. Le principe de
fonctionnement se caractérise par ’apparition du premier mode lorsque la longueur du stub ouvert
correspond a un quart de la longueur d'onde (A/4) et cela est assimilable a une transformation
d'impédance. Dans ce cas, un court-circuit virtuel dont la longueur vaut L, = A/ telle que présenté en
Figure II1.6 et Figure I11.12 est apporté a la fin du stub, provoquant ainsi une réflexion totale a ce
stade. Cette condition est répétée pour tous les multiples (n) impairs de cette fréquence de coupure
(longueur d’onde de coupure) qui correspondent 2 une longueur électrique égale a2 (2.n + 1) X (A/4)
avec n = 0. Ces fréquences de résonance (frn) sont définies par la relation (II1.4). Cette relation est
établie en se basant sur le lien entre la longueur d’onde et la fréquence (VIIL.12) de annexe (VIIL.2.1).
Dans ce cas la longueur d’onde guidée (M) est remplacée par la longueur d’onde de la résonance (A:).
Alors ’équation devient :

Ao _ C
A= NN (I11.1)
(Lot L, — We) == (I11.2)
. : (111.3)

T 4X(LALo—We)XVewr

£ (2n+1)xc
T 4X(Let Lo~ W) XV Ewr

(I11.4)

Ou: (L)) est la longueur réelle du stub, (L,) est la longueur équivalente de fin du stub ouvert, comme
dans la Figure II1.6, (W) est la largeur du stub a la jonction et (c) est la vitesse de la lumiere dans le
vide (3.108 m/s).
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I11.2.2 Conception et simulation de Ia structure par éléments finis

Le logiciel de simulation par éléments finis HFSST™ est utilisé pour la conception du capteur. La
simulation est effectuée dans la gamme de fréquences allant du continu (DC) a 6 GHz. Les géométries
métalliques de la structure sont a bases de lignes en technologie microruban. Elles sont en Or (Au)
d’une épaisseur de 400 nm conformément a la valeur réelle mesurée et elles sont déposées sur un
substrat flexible (Kapton® DuPont ™ 500 HN) de permittivité 3,5 de pertes diélectriques 0,0026 a 1
kHz et d’épaisseur 125 um, selon les propriétés électriques fournies par le fabricant. Ces propriétés ont
été mesurées pour des fréquences plus élevées par nos partenaires du laboratoire XLIM avec la
méthode des cavités résonantes. Les valeurs de ces mesures sont rappelées dans le tableau (Table 111.1).

Table II1.1: Propriétés électriques du substrat kapton

Fréquence (GHz) Permittivité relative (er) Pertes diélectriques Type de valeur
1x10-6 3,5 2,6x10-3 Fabricant
2,45 3,56 (£ 0,264) 1,29%10-2 (+ 2,27x10-3)
4,7 3,53 (+0,233) 1,28x10-2£2,21X10-3
Mesurée
10 3,46 (£0,259) 1,31x10-2 (£ 2,2%X10-3)
16 3,46 (+ 0,255) 1,23x10-2 (£ 2X10-3)

Ces valeurs sont ensuite intégrées aux propriétés du substrat simulé dans HFSS™ en utilisant le
modele d’entrée multiplex de Debye (Multipole Debye Model Input). Cette configuration permet de
calculer et de prendre en compte I’évolution des propriétés électriques du kapton en fonction de la
fréquence, comme indiqué dans la Figure I11.14, afin de se rapprocher de la réalité.

3.56 r0.014
A ————————— ~0.013
3.55 ] \ —
1 £0.012
3.54 B Courbe des pertes diélectrique E
] recalculée automatiquement par le £0.011
3.53 P~ s o F
] . logiciel HFSS avec le modéle d’entrée [ 010
& 3-52] ~ multiplex de Debye a partir des points E
B ] - ». mesurés (courbe en pointillée) E_ 0'0092‘3
g 3.514 - - 0.0085
5 3.50 | - 0.0078
~ ] E
£ 3.49] £ 0.0062
= ] : 0 005;%3
& 3.48 . g =
1 {f Courbe de permittivité relative - £o 004
3.47 —E (e,) recalculée automatiquement - ; 0.003
3.46 ] par le logiciel HFSS avec le F
] modele d’entrée multiplex de = 0.002
3.45 Debye a partir des points ; 0.001
mesurés (courbe en pointillée) F
3.44 0.000

0.00 5.00 10.00 15.00
Frequency [GHz]

Figure I11.14: Illustration extraite du logiciel HFSS pour présenter I’évolution des propriétés électriques du substrat kapton
en fonction de la fréquence selon les courbes recalculées automatiquement par le logiciel avec le modéle d’entrée multiplex
de Debye a partir des points mesurés (courbes en pointillée)

Nous rappelons que ce substrat a été choisi du fait qu’il posseéde une combinaison de propriétés qui le
rendent attractif pour une variété d'applications dans de nombreuses industries différentes.
Notamment, il a la capacité de maintenir ses excellentes propriétés physiques, électriques et
mécaniques sur une large plage de températures aussi basse que -269°C et jusqu'a 400°C. Aussi, la
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couche sensible est imprimée par jet d’encre, a partir d’'une encre en solution aqueuse conductrice
électriquement, commercialisée sous le nom de Poly-Ink HC par Poly-Ink. Cette encre est formulée a
base de nanotubes de carbone (MWCNTSs) et de polymeére conducteur (PEDOT:PSS) d’ou 'acronyme
PEDOT:PSS-MWCNTs. Le fabricant ne fournit pas toutes les propriétés électriques dont nous avons
besoin pour la simulation, notamment la permittivité, la conductivité et la tangente de pertes.
Cependant, ce matériau a également été caractérisé, suivant trois étapes. Tout d'abord, la résistance
superficielle a été mesurée par la méthode des quatre pointes sur plusieurs carrés de méme taille et
différentes épaisseurs. La conductivité de chaque échantillon a ensuite été calculée [133]. Enfin, ces
valeurs expérimentales ont permis apres linéarisation d’estimer la conductivité et 1'épaisseur d’une
couche sensible, comme représenté dans la Figure II1.15. Ainsi une mono-couche de PEDOT:PSS-
MWCNTSs correspondant a un passage de jet d’encre en moyenne et pour un nombre de passages entre
10 et 70 environ, nous avons fait une estimation linéaire, pour une couche la conductivité (o) est
estimée 2 3117,9 S/m avec une épaisseur de 136,8 nm. Cependant, il s’est avéré par la suite que les
couches imprimées ne sont pas homogenes comme nous le verrons dans la partie (111.6.3) suivante. De
plus, les propriétés électriques des matériaux évoluent avec la fréquence et potentiellement avec le
procédé de fabrication. Aussi, dans une phase préliminaire de modélisation et de simulation, nous
avons considéré exclusivement les pentes ainsi obtenues des résultats de cette linéarisation pour
I’évaluation de la conductivité et de I’épaisseur d’une couche sensible sur un dispositif.

—Conductivité (S/m) ---Epaisseur (um)
200000 - 12
180000 § ]
160000 T
£140000 £ 1.~
~ F T 8 =
£120000 + = ] 2
g E y = 0,1368x + 0,6429 .- 1 =
‘£100000 + R?=0,9887 % 163
Q [ -7 ] .2
'§ 80000 £ b y = 3117,9x - 46857 ] Ef
o 2 = 1 63
£ o000 £ R? = 0,9411 ] 4
40000 £ - 1,
20000 + ]
o [ ] i
0 F g

Nombre de couches

Figure II1.15: Evolution de la conductivité et de I'épaisseur du PEDOT:PSS-MWCNTSs en fonction du nombre de couches

Dans notre étude, nous avons une superposition de 50 monocouches de ce fait la couche sensible est
simulée avec une conductivité de 155895 S/m (50x3117,9 S/m) et une épaisseur de 6,84 um
(50%0,1368 um). Dans la littérature [134], nous avons aussi trouvé les propriétés électriques du
PEDOT:PSS dont les caractéristiques électriques (conductivité, permittivité et pertes diélectriques)
sont proches de celles du PEDOT:PSS-MWCNTSs. Ainsi, dans notre simulation la permittivité de la
couche sensible et ses pertes diélectriques sont respectivement de 2,45 et 0,8 a 1 MHz. Nous n’avons
pas trouvé dans la littérature ces valeurs pour les fréquences qui nous intéressent (entre 1 et 6 GHz).
Ainsi, nous nous sommes limités aux valeurs a 1 MHz en attendant la caractérisation du PEDOT:PSS-
MWCNTs autour des fréquences de notre étude par notre partenaire XLIM. Une fois la géométrie
concue et les propriétés des matériaux définies, nous avons effectué les simulations. Ainsi, dans la
Figure 1I1.16, nous présentons les résultats pour les parametres S (S21 et S11) de chaque résonateur stub
de ce dispositif nommé D1. Les deux résonateurs fonctionnent dans une large plage de fréquence
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allant du DC a 6 GHz avec plusieurs modes ou fréquences de résonance. Nous nous intéressons
principalement aux modes d’indice (n) impair c’est-a-dire les modes coupe-bande qui apparaissent
entre un maximum et un minimum consécutifs soit un quart de la longueur d’onde (1/4),
conformément a la relation définie par ’équation (111.4). Cinq modes apparaissent complétement sur la
plage de fréquence considérée et la fréquence de résonance de chacun d’eux est donnée en fonction de
la valeur de leur indice (n) dans le tableau (Table 1I1.2), pour les deux résonateurs. Les notations
Frrs_S21_D1 et Frs_S21_D1 désignent la fréquence de résonance de la voie de référence et la fréquence
de résonance de la voie sensible simulées, respectivement. Aussi, la différence de fréquence de
résonance est nommée par AF_Sz1_D1 = Frs_S21_D1 - Frrs_S21_D1.

—REF $21 D1 (dB)
---REF §11 D1 (dB)

~-~SENS $21 D1 (dB)
SENS $11 D1 (dB)

—REF 521 PHASE D1 (%)
---REF §11 PHASE D1 (%)
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Figure I111.16: Parametres Sz (dB), S11 (dB), S21 Phase (°) et S11 Phase (°) simulés de chaque résonateur stub du dispositif
O

Table II1.2: Fréquences de résonance de chaque mode des parametres Sz; (dB)
simulés de chaque résonateur stub du dispositif (D1)

co\r]raelsgtr)rcllgalr;itr;diicfhggue Fon_S21_D1 Fres_S21_D1 AFys_Sx_D1
mode (GHz) (GHz) (MHz)
1 0,5260 0,5160 -10,0
3 15780 15475 305
5 2.6300 2.5784 516
7 3.6820 3.6090 3.0
9 47340 46407 293.3

Ces résultats montrent qu’il existe une différence de fréquence et de pertes d’insertion, notamment de
=10 MHz et 2,3 dB, respectivement entre le résonateur de référence et le résonateur sensible simulés,
pour le premier mode. De méme, leurs facteurs de qualité Qr_Sz1_D1 et Qq_S21_D1 valent 4,74 et
2,47, respectivement. Cela montre que la sélectivité fréquentielle et la capacité d’atténuation de signaux
du résonateur de référence sont environ deux fois supérieures a celles du résonateur sensible pour ce
mode. Ces différences impactent aussi la phase, avec un décalage en fréquence et une variation de sa
pente au point d’inflexion. Cette pente est plus raide pour la voie de référence que pour la voie
sensible, informant que plus la conductivité a la jonction du stub et la ligne d’acces est grande, plus le
coefficient directeur du changement de courbure (sa pente) est élevé.

Il en est de méme pour les pertes d’insertion et le facteur de qualité qui s’améliorent avec
laugmentation de la conductivité. En effet, la jonction est assurée par une métallisation en or de
conductivité 41000000 S/m pour la voie de référence tandis que sur la voie sensible, la jonction est
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réalisée par la couche de PEDOT:PSS-MWCNTs de conductivité 155895 S/m. Cela signifie que ce
matériau sensible est environ 263 fois moins conducteur que l'or. Dans la réalité, le PEDOT:PSS-
MWCNTSs est un composite dont la conductivité et la permittivité évoluent en fonction du pourcentage
de CNTSs dans la matrice polymeére [135]. Le modele électrique équivalent de ce matériau est présenté
dans la Figure 111.17, il met en évidence trois éléments :

> Re est la résistance aux agrégats de MWCNTTSs, elle augmente avec le pourcentage de MWCNT's

» Rd est la résistance volumique de la couche, elle diminue quand le pourcentage de MWCNT's
augmente

» Cd est la capacité volumique de la couche, elle augmente avec le pourcentage de MWCNTSs

Rd

i
LY e
——

Couche de PEDOT: PSS-MWCNTs
Figure II1.17: Mod¢le électrique équivalent du PEDOT: PSS-MWCNT's [135]

HAOYLOHTH
HAOYLOHTH

Ce mode¢le permet d’expliquer au final que le probleme de la faible conductivité peut étre limité. Le
décalage de fréquence initiale entre les deux voies s’explique par la présence de la capacité (Cd) et en
particulier sa permittivité. Dans la partie suivante nous allons simuler les effets de la présence du gaz
dans I’environnement du capteur.

111.2.3 Etude du positionnement de la couche sensible et de ’influence des
propriétés électrique sur le dispositif D1

Toute onde électromagnétique se propageant a travers un milieu a des caractéristiques qui se modifient.
Ainsi la connaissance des parametres auxquels sont liées ces modifications et le suivi de celles-ci
permettent d’accéder aux propriétés du matériau (milieu) traversé. En effet, les paramétres du milieu
influant sur le déplacement de I'onde dépendent de la nature des matériaux. Selon les équations de
propagation du champ électrique (II1.5) et du champ magnétique (I11.6) dans un milieu qui sont
déduites des équations de Maxwell [136], la variation de l'onde électromagnétique (de chaque champ)
dépend de la perméabilité magnétique (), la permittivité électrique () et la conductivité électrique (o)
du milieu de propagation des ondes.

2F = uo%E 4 e &E

V“E = po 5 T HE; (I11.5)
2H = uo 28 4 e 8

V“H = po 5 T HET: (I11.6)
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Dans notre cas, la perméabilité magnétique de la couche sensible est quasiment égale a 1 puisque cette
couche n'est pas magnétique. Ainsi, les perturbations des champs dépendent uniquement de ¢ et o dans
le cadre des propriétés électriques. Toutefois, dans le domaine fréquentiel (e) et (o) sont des quantités
complexes [137], [138], liées par l'équation (II1.7). Par conséquent, les changements peuvent étre
directement reliés a la variation de ().

_ (111.7)

Ensuite, nous avons simulé autour du premier mode (0,526 GHz) la répartition du champ
électromagnétique sur le dispositif, et considéré la position du matériau sensible. Griace a cette
cartographie des champs E et H, présentée dans la Figure I11.18, nous vérifions que le champ E est
plus intense a la fin des stubs ouverts, qu’a la jonction de ces derniers avec leurs ports d'acces (lignes
d’excitation) sur les deux résonateurs (avec ou sans couche sensible).

Dans la méme figure a droite, la répartition globale du champ H est plus intense sur une position
différente de celle du champ E, et inclut la jonction des stubs avec leurs lignes d'accés. Cette
cartographie conduit a I'analyse suivante: une couche sensible placée a la fin du stub ouvert interagirait
directement avec le champ E. A l'inverse, si la couche sensible est placée a la jonction entre la ligne
d'acces et le début de la ligne du stub ouvert, 'interaction se fera plus directement avec le champ H.
Dans notre configuration c’est le champ H qui sera perturbé préférentiellement par la variation de la
permittivité de la couche sensible en présence du gaz.

|

r
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Figure II1.18: Cartographie du champ E et du champ H sur chaque résonateur stub du dispositif (D1)

Généralement, le comportement électrique et magnétique a I’échelle macroscopique d’un matériau non
conducteur est décrit grace a la permittivité diélectrique et a la perméabilité magnétique. De plus, la
permittivité décrit le comportement du matériau soumis a un champ électrique et la perméabilité, le
comportement du matériau soumis a un champ magnétique. Dans le cas des matériaux conducteurs, la
propagation de 'onde est localisée et elle dépend principalement de la conductivité. Cette propagation
est également influencée par les propriétés des matériaux diélectriques environnants, grice a la
polarisation macroscopique et a la polarisation microscopique liées via la permittivité et qui décrivent
le processus de déplacement limité des charges libres comme nous le montrerons dans le chapitre II1.

Ainsi, pour I’étude de la sensibilité nous avons fait varier la permittivité du milieu autour de chaque
résonateur, en allant d’une valeur de 1 a 1,5 avec un pas de variation de 10%, afin de simuler la
modification de permittivité due a la présence d’un gaz. Cette variation est faite autour de la valeur (1)
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car la majorité des gaz ont une permittivité proche de (1), notamment les gaz purs [139], [140]. Toutes
les simulations sont faites sur la plage de fréquence réduite de 0,271 a 0,771 GHz avec un pas
fréquentiel de 125 kHz. Les résultats de simulations présentés dans la Figure II1.19 confirment la
relation (II1.4) entre la fréquence de résonance et la permittivité, notamment la permittivité effective
qui dépend des constantes diélectriques individuelles du substrat, de la couche sensible et du gaz. C'est
une moyenne pondérée de la constante diélectrique de ces trois éléments, dont les poids sont liés aux
facteurs tels que l'énergie d'adsorption et la masse moléculaire du gaz [141]. En effet, lorsque la
permittivité du gaz (milieu) augmente, elle provoque une augmentation de la permittivité effective qui a
son tour induit une diminution de la fréquence de résonance, c’est-a-dire un décalage du mode de

résonance vers les basses fréquences.

=——REF $21 D1 (dB) - Variation Permittivité 0% —REF 521 PHASE D1 (°) - Variation Permittivité 0%
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Figure I11.19: Variation des paramétres Sz (dB) et Sz1 Phase (°) simulés de chaque résonateur stub du dispositif (D1) en
fonction de la variation de la permittivité du gaz

Cet effet est visible en suivant la fréquence liée au maximum (pic) des pertes d’insertion Sz (dB). Le
suivi de cette fréquence de résonance a partir du parametre Sz1 (dB) montre par exemple que pour une
variation de permittivité du gaz (Aeg,) de 50%, la fréquence de résonance sur la voie de référence

(Firs_S21_D1) et sur la voie sensible (Frss_S21_D1) simulées passe de 512,8 MHz a 501 MHz et de 498,6
MHz a 484,2 MHz, respectivement ; soit une variation de fréquence (Frrs_SZI_Dl soo — Frrs 521.D1 oy X
Frrs_S21 D1 gy,

Frss_S21_D1 5q9, — Frss_S21_D1 g
= Soh —=—=——0% % 100) = -2,88 %
Frss_S21_D1 gy,
pour le résonateur sensible. Aussi, une légere augmentation des pertes d’insertion (S21 (dB)) sur les
deux résonateurs apparait avec 'augmentation de la permittivité.

100) = -2,31 % pour le résonateur de référence et (
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Toutes les autres valeurs de fréquence sont résumées dans le tableau (Table II1.3). Elles montrent de
faibles différences en termes de variation de fréquence entre les deux voies. L’estimation de la
sensibilité dans la Figure II11.20, permet de déduire la valeur pour chaque voie. Elle est de -200 kHz et -
300 kHz par % de Aeg, pour la voie de référence et la voie sensible, respectivement, soit une
sensibilité différentielle de -100 kHz par % de Aeg., lorsque nous faisons varier uniquement la
permittivité du gaz (milieu). Dans les conditions réelles, d’autres phénomenes interviennent comme
I'énergie d'adsorption ou l'oxydo-réduction (redox) [141]. Chacune de ces interactions est plus ou
moins importante et implique des modifications sur la couche sensible, engendrant des variations de
conductivité et/ou de permittivité de cette couche.

Table II1.3: Valeurs des fréquences de résonance simulées de chaque résonateur stub du dispositif (D1) en fonction de la
variation de la permittivité du gaz

Acg, (%) Frre_S21_D1 (GHz) Fare_S21_D1 (%) Fre_S21_D1 (GHz) Fre S21_D1 (%)
0 0,5128 0 0,4986 0
10 0,5102 0,51 0,4965 0,42
20 0,5055 -1,43 0,4938 -0,95
30 0,5040 -1,73 0,4893 -1,85
40 0,5021 -2,09 0,4882 -2,08
50 0,5010 -2,31 0,4842 -2,88
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Figure I11.20: Estimation de la sensibilité selon les valeurs des fréquences de résonance simulées de chaque résonateur
stub du dispositif (D1) en fonction de la variation de la permittivité du gaz

De ce fait, nous avons aussi fait varier la conductivité du matériau sensible sans modifier aucun autre
parametre, dans le but de confirmer I'influence liée a 'amélioration de la conductivité de cette couche.
Nous avons ainsi fait varier la conductivité de 155895 S/m a 233842,50 S/m avec un pas de variation
de 10%. Cette augmentation valide I'effet attendu, comme nous le montrons dans la Figure I11.21, avec
une augmentation des pertes d’insertion Sz1 (dB) dans la partie précédente, étant donné que nous

sommes sur un mode coupe-bande. Par exemple pour une variation de conductivité de 50%
SENS S21 D1 —SENS S21 D1
50% 0% X 100) —

SENS S21 D1¢g,

Patténuation passerait de 9,84 dB a 10,28 dB, soit une variation (

4,52 %.

Page 53 sur 200




SENS $21 PHASE D1 (°) - Variation Conductivité 0%
ENS 521 PHASE D1 (°) - Variation Conductivité +10%

SENS 521 D1 (dB) - Variation Conductivité 0%
SENS 521 D1 (dB) - Variation Conductivité +10%

==-SENS 821 D1 (dB) - Variation Conductivité +20% ==-SENS 521 PHASE D1 (°) - Variation Conductivité¢ +20%
SENS S21 D1 (dB) - Variation Conductivité +30% SENS 521 PHASE D1 (°) - Variation Conductivité +30%
~=-SENS 8§21 D1 (dB) - Variation Conductivité +40% ==-SENS 821 PHASE D1 (°) - Variation Conductivité +40%
SENS 521 D1 (dB) - Variation Conductivité +50% SENS 521 PHASE D1 (°) - Variation Conductivité +50%
-5
-
B
e
= -10 3]
o
z Z
3 z 80 _ 36
@ .15 bS] L]
2 L9 @ -100 L e
E 2 29,7 E 120 Ed
Z 20 P E Ef-
& g3 00 2 10 é =0
z z = £
Z w3 < _160 50
-25 =z [
£ s 450 4 490 510 530 550
450 470 490 510 530 550 -180 FREQUENCE (MHz)
FREQUENCE (MHz)
-30 T T T T =200 + + + +
27 371 671 77 27 n 671 77

471 5 471 5
FREQUENCE (MHz) FREQUENCE (MHz)

Figure I11.21: Variation des parameétres Sy; (dB) et S; Phase (°) simulés du résonateur stub sensible du dispositif (D1) en
fonction de la variation de la conductivité de la couche sensible en présence de gaz

Les autres valeurs sont résumées dans le tableau (Table 111.4) et a partir de ces valeurs nous avons
estimé la sensibilité a -8,9 mdB par % de Ao, comme illustré dans la Figure 111.22

Table I11.4: Valeurs des pertes d’insertion Sz1 (dB) simulées du résonateur stub sensible du dispositif (D1) en fonction de la
variation de la conductivité de la couche sensible en présence de gaz

Aoes (Vo) SENS Sz D1 (dB) SENS ASz D1 (%)
0 -9,8372 0
10 -9,9390 1,03
20 -10,0607 2,27
30 -10,1223 2,89
40 -10,2129 3,81
50 -10,2824 4,52
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Figure I11.22: Estimation de la sensibilité des pertes d’insertion Sz; (dB) simulées du résonateur stub sensible du dispositif
(D1) en fonction de la variation de la conductivité de la couche sensible en présence de gaz
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Dans cette partie (I11.2) de ce deuxiéme chapitre, nous avons présenté I’étude théorique d’un dispositif
nommé (D1) dont les dimensions (Wb = 34 mmX Lsub = 26 mm) sont définies par rapport a la taille
de la cellule de test et de caractérisation qui est présentée dans la partie (IIL5). Ce dispositif est
constitué de plusieurs lignes de base en technologie microruban. Il a 'avantage de comporter deux
résonateurs dont I'un est fonctionnalisé avec un matériau sensible et constitue la voie sensible (la
mesure), tandis que l'autre est considéré comme la voie de référence et vise a compenser les variations
non liées au matériau sensible. Parmi les autres avantages, le substrat en kapton peut résister a des
températures élevées, les 6 modes de résonance coupe-bande sur la plage de fréquence allant du DC a 6
GHz peuvent permettre d’envisager une complémentarité des réponses de détection, la permittivité ou
la relaxation diélectrique de chaque matériau n’étant pas la méme selon la fréquence de travail.

Cependant, I'un des principaux inconvénients de ce dispositif est la position ou la localisation de la
couche sensible qui nécessite d’utiliser un matériau sensible suffisamment conducteur puisque sur la
voie de mesure, la conductivité a la jonction entre le stub et la ligne d’acces dépend de celle de la
couche sensible et par conséquent les modes de résonance aussi, d’ou la présence de 50 couches au
moins pour avoir une bonne conductivité. De plus, la surface sensible totale se retrouve limiter a 0,289
mm? avec cette configuration. Ainsi, nous avons proposé I’étude d’un autre dispositif nommé (D2),
présenté dans la partie (I11.3) suivante, afin notamment de pouvoir utiliser tout type de matériau
sensible (conducteur ou non conducteur) et d’augmenter la surface d’interaction spécifique.

III.3Modélisation et simulation du dispositif a résonateur capacitif (D2)

II1.3.1Théorie et modéle de la géométrie proposée

La seconde plate-forme étudiée est basée sur deux résonateurs capacitifs afin de fournir également une
détection différentielle. Comme indiqué dans la partie (II1.2) précédente, un résonateur est
fonctionnalisé avec un matériau sensible, tandis que 'autre est considéré comme une voie de référence
et compense les variations non liées au matériau sensible. De plus, nous avons proposé ce dispositif
(D2) dans le but d’utiliser tout type de matériau sensible (conducteur ou non conducteur), cette
géométrie permettra également d’augmenter la surface effective et la surface sensible totale, en outre
elle sera réalisée sur un substrat flexible en papier pour faciliter la réalisation et réduire les cofts.
Chaque résonateur du dispositif se compose d’un réseau de 50 électrodes en parallele, chaque électrode
est séparée de la suivante par un espace ou gap (L2) de 300 pm, comme dans un condensateur plan.

La géométrie et la configuration de ce prototype sont illustrées dans la Figure 111.23. Ce dispositif a la
méme taille que le dispositif précédent (Web = 34 mmX Lsub = 26 mm) pour étre facilement
intégrable conformément aux dimensions de la cellule de test et de caractérisation. Le positionnement
des acces aux résonateurs est le méme aussi, avec une distance identique de 18 mm entre les centres
des deux résonateurs de référence et sensible. Cependant la largeur de chaque résonateur (Wi) est
augmentée de 8,16 mm a 14 mm et leur longueur principale (L) vaut 17,2 mm, de plus la largeur de
ligne d’acces (W) change de 0,280 mm a 0,5 mm afin de conserver une ligne ayant une impédance
proche de 50 Q pour le nouveau substrat. La surface sensible totale est ainsi multipliée par plus de 80,
passant de 0,280 mm?2 (pour D1) a 22,86 mm? (pour D2). Pour ce dispositif chaque voie est équivalente
a une succession en cascade de résonateurs passe-bande RLC paralleles [22], d’ou Dexistence de
plusieurs fréquences de résonance ou modes de fonctionnement.
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Figure I11.23: Géométrie du capteur a résonateur capacitif

Le résonateur de référence est dimensionné pour produire le premier mode de résonance passe-bande
autour de 2,5 GHz. Ce premier mode apparait lorsque la taille totale du résonateur correspond a la
moitié de la longueur d'onde (A/2) et cela est aussi assimilable a une transformation d'impédance. Cette
condition est répétée pour tous les multiples (n) de cette fréquence de coupure (ou longueur d’onde de
coupure) qui correspondent a une longueur électrique égale a (n) X (A/2) avec n = 1. Ces fréquences de
résonance (frn) sont définies par la relation (II1.10), établie en considérant le lien entre la longueur
d’onde et la fréquence selon I’équation (VIII.12) de 'annexe (VIIL.2.1). De cette relation est déduite la
fréquence de résonance lorsque la longueur d’onde guidée (Ag) est remplacée par la longueur d’onde de
résonance (Ay), cela correspond a I’équation (II1.9). Dans le cas de ce dispositif les deux parametres
sont liés par la relation (I11.8).

Wi+L—w) =1 (I11.8)

fe= T 111.9

" 2X(Wi+L-W)XEw (I11.9)
nxc

fon = 2X (Wi +L—W)xvear (I11.10)

Ou : (L) et (W1) sont respectivement la longueur et la largeur réelles du résonateur, (W) est la largeur
de la ligne d’excitation et (c) est la vitesse de la lumiére dans le vide (3.108 m/s).

111.3.2 Conception et simulation de la structure par éléments finis

Le méme outil de simulation par éléments finis (HFSST) est utilisé pour la conception du capteur. La
simulation est effectuée dans la gamme de fréquences allant de 1 a 6 GHz. La structure géométrique
des résonateurs est constituée de plusieurs lignes de base en technologie microruban, telles que décrites
au début de ce chapitre. La métallisation des motifs est en argent avec une épaisseur de 1,6 pm, soit
I’équivalent de deux couches superposées imprimées par jet d’encre a partir d’une encre a base de
nanoparticules d’argent. Pour ces deux couches la conductivité mesurée par nos partenaires du
laboratoire XLIM vaut 107 S/m avec la méme méthode que celle utilisée pour le PEDOT:PSS-
MWCNTSs dans la partie (II1.2.2) précédente. Les résonateurs sont réalisés sur un substrat flexible,
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dans ce cas, un papier photo Epson de référence (EPS042155), d’épaisseur 260 um et dont les
propriétés électriques mesurées sont rappelées dans le tableau (Table 111.5).

Table ITL.5: Propriétés électriques mesurées du substrat papier photo Epson

Fréquence (GHz) Permittivité relative (e;) Pertes diélectriques Type de valeur
2,45 3,08 (£ 0,374) 1,27x10-1 (£ 2,1x10-2)
4,7 3,05 (£0,171) 9,61x10-2£1,05%10-2
Mesurée
10 2,79 (£0,30) 1,7x10-2 (£ 3,99%10-3)
16 2,76 (* 0,260) 7,33%10-2 (£ 1,02%X10-2)

De méme que pour le substrat en kapton du dispositif (D1), les valeurs des propriétés électriques
mesurées sont intégrées aux propriétés du substrat simulé dans HFSS™ en utilisant le modele d’entrée
multiplex de Debye (Multipole Debye Model Input). Nous rappelons que cette configuration permet de
calculer et de prendre en compte ’évolution des propriétés électriques du papier photo en fonction de
la fréquence, comme dans la Figure I11.24 et par conséquent a se rapprocher de la réalité.

3.10 0.14
i 0.13
3.05 E 0.2

Courbe de permittivité relative F
€) recalculée automatiquement - 0.10
e q F
par le logiciel HFSS avec le

=3 - 0.098
= 1 modele d’entrée multiplex de F o
‘é 2.95 Debye a partir des points F 0.0S:
g mesurés (courbe en pointillée) 0.07§
2 | F 0.062
= 7 F =
= b b}
= _ 0.055
2.85 | Courbe des pertes diélectri® - 0.0
1 recalculée automatiquement F 0.03
1 parlelogiciel HFSS avec le
- 0.02

| modele d’entrée multiplex de F
Debye a partir des points T e - 0.01

2.75 %t 0.00

2.00 7.00 " T12l00 16.00
Frequency [GHz]

mesurés (courbe en pointillée)

Figure I11.24: Tllustration extraite du logiciel HFSS pour présenter I’évolution des propriétés électriques du substrat papier
photo Epson en fonction de la fréquence selon les courbes recalculées automatiquement par le logiciel avec le modele
d’entrée multiplex de Debye a partir des points mesurés (courbes en pointillée)

Le choix du papier comme substrat est défini pour ses avantages en termes de réduction des cots,
notamment pour sa disponibilité commerciale sous forme de papier photo dédié¢ a Iimpression jet
d’encre. Nous avons conservé le matériau sensible (PEDOT:PSS-MWCNTs) commercial utilisé pour le
dispositif (D1). Toutefois et au regard de la surface sensible totale (22,86 mm?2) de ce nouveau
dispositif (D2), nous avons positionné seulement 5 monocouches sur chacun des 12 gaps de largeur Lo
(300 um). Ainsi, la couche sensible est simulée avec une conductivité de 15589,5 S/m (5x3117,9 S/m)
et une épaisseur de 0,684 um (5%X136,8 nm).

Les autres caractéristiques (permittivité et pertes diélectriques) restent inchangées. Dans la Figure
I11.25, nous présentons les résultats de simulation des parametres S (S21 et S11) de chaque résonateur de
ce dispositif D2, dans une plage de fréquence allant de 1 a2 6 GHz, ou sont observés les deux premiers
modes ou fréquences de résonance. Nous nous intéresserons principalement au mode d’indice (n=1)
c’est-a-dire le premier mode, qui présente moins de pertes d’insertion. Pour les deux modes, la
fréquence de résonance est indiquée en fonction de la valeur de leur indice (n) dans le tableau (Table
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1I1.6), pour les deux résonateurs. Les notations Frrs_S21_D2 et Frs_S21_D2 désignent les fréquences de

résonance simulées des voies de référence et sensible, respectivement. La différence de fréquence de
résonance est dénommée AF:_Sz1_D2 = Frg_S21_D2 - Frrs_S21_D2.

—REF §21 D2 (dB)
---REF 811 D2 (dB)

---SENS $21 D2 (dB)
SENS §11 D2 (dB)

—REF 821 PHASE D2 (°)
---REF 811 PHASE D2 (°)

~-+SENS 8§21 PHASE D2 (°)
SENS S§11 PHASE D2 (°)

~ 100 1 - :l\
Q_‘ -
= =
210 o S N | B T Tl e -
z 2 100 1 : 5 -
= P Zoom
o ~
& 20 _ 3 — b I L1
a 54 AF—-CZ,S.[HZ 300 - b
-25 o* > w 7]
& 30 =] I z B
= £87°] . T =500 =4
é -35 =T g =z
g 3 1| Z
-8 5=
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45 2 22 24 26 28 3 £ 2 22 24 26 2,8 3
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FREQUENCE (GHz) FREQUENCE (GHz)
Figure II1.25: Parametres Syq (dB), S11 (dB), Sz1 Phase (°) et Syy Phase (°) simulés de chaque résonateur capacitif du
dispositif (D2)

Table II1.6: Fréquences de résonance des paramétres Sz; (dB) simulés pour chaque
mode de chaque résonateur capacitif du dispositif (D2)

Valeur de Iindice AF;_S31_D2
(1’1) du mode FrrS_Sﬂ_DZ (GH7) Frss_Sﬂ_DZ (GH7) (MH7)
1 24738 24013 725
2 47950 47025 92,5

La simulation de la présence des cinq couches de matériau sensible provoque une différence de
fréquence et de pertes d’insertion, notamment de -72,5 MHz et -1,6 dB, respectivement entre la voie de
référence et la voie sensible, pour le premier mode. De méme, leurs facteurs de qualité Qr_S21_D2 et
Qss_S21_D2 valent 2,811 et 2,185, respectivement. La différence de facteur de qualité entre les
résonateurs est assez faible, expliquant en partie la faible différence de phase entre les deux voies
autour de la fréquence de résonance. Ce facteur de qualité pourrait étre amélioré en augmentant le
nombre de couches de la métallisation c’est-a-dire la conductivité des couches d’argent.

Toutefois, 'augmentation des couches s’accompagne de phénomenes d’inhomogénéité des lignes dans
la réalité, d’ou la limitation a deux couches dans le cadre de cette étude. Le modele électrique
équivalent du PEDOT:PSS-MWCNTSs qui est présenté dans la Figure I11.17 reste valable aussi pour ce
dispositif (D2), puisque ce matériau sensible est placé entre des électrodes consécutives du résonateur,
ici dans les trois zones ou le champ E est intense. Le choix du positionnement de la couche sensible
dans ces trois gaps (L) de 300 um est expliqué dans la partie suivante, dans laquelle nous simulons les
effets de la présence du gaz dans 'environnement du dispositif.

I11.3.3 Etude du positionnement de la couche sensible et de I’influence des
propriétés électrique sur le dispositif D2

Nous rappelons que grice aux équations de propagation du champ électrique (III.5) et du champ
magnétique (I11.6) dans un milieu qui sont déduites des équations de Maxwell [136], nous avons
montré que la variation de l'onde électromagnétique dépend de la perméabilité magnétique (u), la

Page 58 sur 200



permittivité électrique (e) et la conductivité électrique (o) du milieu de propagation des ondes. Avec
une couche non magnétique et l'équation (III.7), nous avons finalement conclu que tous les
changements peuvent s’exprimer a partir de la variation de (¢). Pour ce dispositif, nous avons souhaité
perturber directement le champ E avec le matériau sensible en présence de gaz afin d’avoir un effet de
perturbation capacitif supplémentaire car ce champ est plus dispersif que le champ H. De ce fait, la
position de la couche sensible est régie par les zones ou le champ E est plus intense pour avoir une
variation des parametres S plus importante.

Pour identifier ces zones, nous avons établi la cartographie du champ E sur le résonateur de référence
pour les deux modes autour de 2,4738 et 4,7950 GHz. Grice a ces cartographies représentées sur la
Figure I11.26, nous avons observé que le champ E est plus intense sur deux zones situées aux
extrémités des résonateurs pour le premier mode et sur trois zones dont le centre des résonateurs en
plus pour le second mode. Ainsi, les 12 bandes de matériau sensible sont positionnées dans les gaps de
300 um, quatre par quatre sur les trois zones ou le champ E est intense afin de favoriser la perturbation
des deux modes.

: : 2™ mode: 3 zones
E Field[¥_per_n 1¢* mode: 2 zones B FIOTMERZ poN de champ E intense
de champ E intense

3.0000e+004 3.0000e+004
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Figure I11.26: Cartographie des champs E et H pour les deux modes du résonateur capacitif de référence du dispositif (D2)
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Nous présentons maintenant, une étude de la sensibilité du dispositif (D2) en faisant varier la
permittivité du milieu autour de chaque résonateur de 1 a 1,5 avec un pas de variation de 10%, afin de
simuler une modification de permittivité potentiellement due a la présence d’un gaz. Comme pour le
dispositif (D1) cette variation est réalisée a partir de la valeur 1. Les simulations sont faites autour du
premier mode sur la plage de fréquence réduite de 2 a2 4 GHz avec un pas fréquentiel de 500 kHz.
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Les résultats de simulations représentées dans la Figure II1.27 confirment aussi la relation (IIL9 ou
II1.10) entre la fréquence de résonance et la permittivité, notamment la permittivité effective qui
comme nous le rappelons est une moyenne pondérée des constantes diélectriques individuelles du
substrat, de la couche sensible et du gaz, avec des poids liés aux facteurs tels que I'énergie d'adsorption
et la masse moléculaire du gaz [141]. Ainsi, une augmentation de la permittivité du gaz induit une
augmentation de la permittivité effective qui a son tour entraine une diminution de la fréquence de
résonance.

Cet effet est visible en suivant la fréquence liée au minimum (pic) des pertes d’insertion Sz1 (dB) dans le
cas d’un résonateur passe-bande [22] comme dans notre cas. Les courbes de phase varient aussi autour
de la fréquence de résonance cependant ces variations sont moins visibles si elles sont comparées a
celles du parameétre Sz1 (dB) sur une méme plage de fréquence. Le suivi de la fréquence de résonance a
partir du parametre de transmission Sz1 (dB) montre par exemple que pour une variation de permittivité
du milieu (Aeg.,) de 50%, la fréquence de résonance simulée sur la voie de référence (Firs_S21_D2) et
sur la voie sensible (Fiss_S21_D2) passe de 2,4625 GHz a 2,4185 GHz et de 2,3910 GHz a 2,3540 GHz,
respectivement, soit une variation de fréquence de -1,78 % pour le résonateur de référence et -1,54 %
pour le résonateur sensible. Les autres valeurs sont résumées dans le tableau (Table I11.7).
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Figure I11.27: Variation des paramétres Sz1 (dB) et Sz1 Phase (°) simulés de chaque résonateur capacitif du dispositif (D2) en
fonction de la variation de la permittivité du gaz
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Table II1.7: Valeurs des fréquences de résonance simulées de chaque résonateur capacitif du dispositif (D2) en fonction
de la variation de la permittivité du gaz

Acg, (%) Fu_S21_D2 (GHz) FoSo1_D2 (%) Fr. S21_D2 (GHz) Fre S21_D2 (%)
0 2,4625 0 2,3910 0
10 2,4505 -0,48 2,3910 0
20 2,4415 0,85 2,3855 0,23
30 2,4310 1,27 2,3715 0,81
40 2,4265 1,46 2,3655 1,06
50 2,4185 1,78 2,3540 1,54

Elles montrent que les variations sur la voie de référence sont légerement plus importantes que sur la
voie sensible, cela est potentiellement lié au positionnement de la couche sensible car la présence de
cette derniére modifie localement la capacité du résonateur sensible. Le résultat de ces simulations
nous donne une idée sur le sens des variations de fréquence par rapport a la modification de la
permittivité du milieu, en vérifiant les tendances issues des relations analytiques dans notre cas.
L’estimation de la sensibilité dans la Figure I11.28 permet de déduire aussi la valeur pour chaque voie.
Elle serait de -900 kHz et -800 kHz par % de Aeg, pour la voie de référence et la voie sensible,
respectivement, soit une sensibilité différentielle de 100 kHz par % de Acgs,, lorsque nous faisons
varier uniquement la permittivité du milieu (gaz).
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Figure II1.28: Estimation de la sensibilité selon les valeurs des fréquences de résonance simulées de chaque résonateur
capacitif du dispositif (D2) en fonction de la variation de la permittivité du gaz

Ensuite, nous avons fait varier la conductivité du matériau sensible sans modifier aucun autre
parametre, dans le but d’estimer 'influence liée a la modification de la conductivité de cette couche.
Nous avons modifié la conductivité de 15589,5 S/m a 23384,25 S/m avec un pas de variation de 10%.
Cette augmentation valide I’effet attendu sur I’évolution de la fréquence lorsque la conductivité d’un
matériau augmente et que sa permittivité reste constante, conformément a la relation (VI.7) dans la
partie (II1.2.3), comme nous le montrons dans la Figure 111.29. Cependant, nous nous attendions a une
amélioration du facteur de qualité se traduisant par une diminution des pertes d’insertion Sz1 (dB)
inversement au résultat attendu pour le dispositif (D1) dans la partie précédente, étant donné que nous
sommes sur un mode passe-bande. Ainsi, des réajustements sur les parameétres de simulation, tenant
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compte de toutess les propriétés du matériau sensible réel, une fois mesurées ou déterminées, peuvent
étre nécessaire pour s’approcher complétement le comportement attendu.
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Figure I11.29: Variation des parameétres Sy; (dB) et So1 Phase (°) simulés du résonateur capacitif sensible du dispositif (D2)
en fonction de la variation de la conductivité de la couche sensible en présence de gaz

Toutefois, nous avons résumé les valeurs liées a chaque varition en dB dans le tableau (Table 111.8) et a
partir de ces valeurs nous avons estimé la sensibilité a -2,1 mdB par % de Ao, comme illustré dans la
Figure I11.29.

Table I11.8: Valeurs des pertes d’insertion Sz1 (dB) simulées du résonateur capacitif sensible du dispositif (D2) en fonction
de la variation de la conductivité de la couche sensible en présence de gaz

Ao (%o) SENS Sz D2 (dB) SENS ASz D2 (%)
0 -6,50180 0
10 -6,55940 0,885908518
20 -6,58980 1,353471346
30 -6,60380 1,568796333
40 -6,60290 1,554954013
50 -6,61820 1,790273463
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Figure II1.30: Estimation de la sensibilité des pertes d’insertion Sz1 (dB) simulées du résonateur capacitif sensible du
dispositif (D2) en fonction de la variation de la conductivité de la couche sensible en présence de gaz

Dans cette partie (I11.3) nous avons présenté ’étude théorique d’un dispositif a résonateur capacitif
demi-onde, réalisé sur un substrat flexible en papier. La variation de la permittivité du milieu valide le
principe des équations analytiques du dispositif et la simulation de la présence d’un gaz dans le milieu
montre que 'augmentation de la permittivité provoque un décalage de la fréquence de résonance vers
les basses fréquences. L’intérét majeur de ce dispositif est qu’il présente une surface sensible totale
importante de 22,86 mm?, qui permettra d’augmenter de maniére importante la surface effective
d’interaction entre le matériau sensible et le milieu d’analyse, avec de plus une latitude importante sur
le choix du matériau sensible alors que sa position actuelle sur le dispositif (D1) impose un matériau
conducteur.

La suite de ce chapitre présentera les techniques de fabrication et mesures expérimentales afin de
valider les dispositifs.

III.4Techniques de fabrication des capteurs flexibles par jet d’encre et
photolithographie

IIl.4.1Les éléments de fabrication

Les principaux éléments utiles a la fabrication des deux dispositifs sont présentés dans la Figure I11.31
et la Figure II1.32. L’impression par jet d’encre sur différents substrats tels que le PEN (poly
naphtalate d'éthyléne), le PET (poly téréphtalate d'éthyléne) ou le kapton, nécessite souvent un pté-
traitement de la surface. Ainsi, dans le cas du kapton (dispositif D1), un traitement chimique permet
d’améliorer I’adhésion des encres, par un processus de nettoyage classique de salle blanche qui consiste
a tremper et laisser reposer le substrat successivement dans quatre solutions pendant 5 minutes a
chaque fois : dans ’acétone (deux fois) puis I'isopropanol (deux fois). Le substrat est ensuite rincé avec
de l'eau désionisée puis séché a l’azote. Ce traitement a été réalisé pour le dépot des géométries
métalliques en Or d’épaisseur 400 nm par nos partenaires du laboratoire IEMN a Lille par
photolithographie.

Pour impression par jet d’encre de la couche sensible par nos partenaires du laboratoire CINTRA a
Singapour, un traitement complémentaire sous plasma ozone (O2/UV) est réalisé préalablement, avec
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un temps d’exposition de 5 a 15 minutes et une puissance de 30W environ. Ensuite sont déposées avec
Iimprimante a jet a d’encre, les 50 couches de PEDOT:PSS-MWCNT's d’une épaisseur de prés de 6 um
avec un espacement des gouttes de 30 um, un recuit final de 5 a 6 min a 120°C permet de compléter
I’évaporation du solvant de Pencre imprimée (la température du recuit dépend du type de solvant).

Dans le cas du papier photographique (dispositif D2) aucun traitement n’est nécessaire car ce dernier
est commercialisé recouvert d’une pellicule polymere spéciale qui favorise ’adhésion de I’encre sur le
papier. Ainsi, les 2 couches des géométries métalliques d’une épaisseur totale de prés de 1,6 pm sont
directement imprimées sur le papier a température ambiante par nos partenaires du laboratoire XLIM a
Limoges en utilisant une encre a base de nanoparticules d’argent (JSB 25 HV, NovaCentrix) et un
recuit de 10 min a 120°C est fait a la fin pour finir d’évaporer le solvant de Pencre imprimée. Ensuite
les 5 couches de matériau sensible (PEDOT:PSS-MWCNTSs, Poly-Ink-HC) d’une épaisseur mesurée de
pres de 0,7 um sont imprimées sur les 3 zones ou le champ électrique (E) est maximum pour le
deuxieme mode de résonance, incluant les deux zones ou il est plus intense aussi pour le premier mode
comme nous I’avons montré dans le chapitre II. Un recuit final de 5 a 6 min a 120°C est aussi effectué
pour évaporer le solvant de 'encre.

3 3 y 7 <y Imprimante jet )
Substrat flexible sl b (’encre Dimatix série
(D“PZ'(‘]‘J":"SP“’"@ \ % 2800 (DMP-2831) de
) ’ FUJIFILM
= ]
4 o
i g Papier photo d’Epson
o# -  (EPS042155)
Y
. ik
-y Imprimante jet d’encre Couche
- = Dimatix série 2800 (DMP- == sensible Nariopaiticulss
MFE
2831) de FUJIFILM argent (JSB 25 HY)
de Novacentrix
= 5 couches de PEDOT:PSS-
" : PEDOT:PSS-MWCNTs aiom
PEDOT:PSS-MWCNTSs (Poly- e D 2 (pojy. Ink HC) de Poly-Ink R
- Ink HC) de Poly-Ink 50 couches de A ’ ’
. ’ PEDOT:PSS-MWCNTSs
Figure I11.31: Eléments de fabrication et géométrie du Figure I11.32: Eléments de fabrication et géométrie du
capteur a résonateur stub (D1) sur kapton avec une capteur a résonateur capacitif (D2) sur papier avec une
fabrication : photolithographie pour les motifs métalliques et fabrication : jet d’encre pour 'impression des motifs
jet d’encre pour I'impression du matériau sensible métalliques et du matériau sensible

L’imprimante utilisée pour la fabrication des deux dispositifs est la Dimatix Materials Printer (DMP-
2831) de FUJIFILM [142]. Elle est constituée de trois grandes parties notamment d’un dispositif
mécanique de déplacement de la téte d’impression, d’un dispositif d’impression dont la téte a 16 buses
et d’un logiciel de commande de 'imprimante dans lequel il faut définir les caractéristiques spécifiques
de chaque impression.

Les encres des matériaux imprimables pour la fabrication des capteurs sont choisies par rapport aux
recommandations de caractéristiques pour 'imprimante Dimatix et pour une performance optimale.
Les valeurs sont définies en tenant compte des caractéristiques de ’encre modéle fournie par Dimatix
avec I'imprimante [143], mais elles ne sont pas restrictives:

» Viscosité : 10 — 12 ¢P (1 centipoise = 1 mPa.s)

» Tension Supetficielle : 28 — 42 dynes/cm (1 dyne/cm = 1 mN/m)

» Acidité : pH — (4 - 9)
Ainsi, Pencre de la métallisation a base de nanoparticules d’argent (Metalon® JS-B25HV) est formulée
spécialement pour étre compatible avec la téte d’impression de limprimante Dimatix [144]. Ces
caractéristiques physiques sont données dans le tableau (Table 111.9).
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Table II1.9: Caractéristiques physiques de ’encre Metalon® JS-B25HV

JS-B25HV Valeurs Unité

Concentration Ag 25 % /Wt
Viscosité 8 Cp

Tension de surface 30-32 mN/m

L’encre de la couche sensible a base de polymeére composite PEDOT:PSS-MWCNTSs (Poly-ink HC) est
une solution aqueuse, conductrice et transpatente congue pour les imprimantes a jet d'encre [145]. Elle
combine la transparence et la bonne conductivité du polymere conducteur (PEDOT-PSS) dopé avec la
haute conductivité des nanotubes de carbone multi parois (MWCNTSs). Les caractéristiques physiques
de l’encre sont résumées dans le tableau (Table II1.10). Poly-ink recommande une conservation entre
5°C et 25°C. Sa bonne stabilité permet de lutiliser pendant 4 heures en continu a température
ambiante.

Table III1.10: Caractéristiques physiques de ’encre Poly-ink HC

Poly-ink HC Valeurs Unité
Diameétre des MWCNT's 10-25 Nm
. . ] . 1-1,2 dont 0,01% de MWCNT's dans le o
Concentration PEDOT:PSS-MWCN'T's PEDOT:PSS o/ Wt
Densité (20°C) 0,985 g/cm3
Tension superficielle (20°C) 38-42 mN/m
Viscosité (20°C) 3-8 mPas
I11.4.2 Synthése sur les dispositifs fabriqués

Nous avons précisé au début de ce chapitre que seuls les résultats de simulation et les résultats
expérimentaux les plus aboutis des deux prototypes (D1 et D2) annoncés et présentés précédemment
sont détaillés dans ce manuscrit. Néanmoins, nous synthétisons dans le tableau (Table II1.11), les
caractéristiques de certains de ces dispositifs en complément de notre étude. Les parametres S simulés
et mesurés de ces dispositifs allant de D3 a D9 sont disponibles en Figure VIII.4 a Figure VIIL.10 en
annexe (VIIL.2.3).

La géométrie des dispositifs D1, D3, D4 et D7 est basée sur des résonateurs a stub et celle des
dispositifs D5 et D6 sur de simples lignes de transmission visant des essais préliminaires et la
caractérisation des matériaux utilisés. Les différences entre ces dispositifs sont principalement liées aux
différents substrats qui imposent une différence de largeur de piste (w) allant de 0,280 mm a 0,580 mm,
lorsque nous passons d’un substrat de type kapton a un substrat de type papier, afin de maintenir une
impédance caractéristique des lignes proches de 50 Q.

La géométrie des résonateurs de D2, D8 et D9 est identique, a I’exception de la largeur des pistes (w)
qui vaut 0,5 mm pour D2 et 0,4 mm pour D8 et D9. Cette différence de largeur consiste a ajuster
Iimpédance des lignes, suite a 1’élargissement de la surface de contact des ports d’acces de chaque
résonateur, comme des zapers dans le but d’améliorer le contact et la transmission électrique. Ces
changements impliquent une légere augmentation de la surface sensible totale de 22,86 mm?2 (D2) a
23,04 mm? (D8, DY). Toutes les tentatives d’impression du matériau sensible sur le résonateur sensible
de D7 ont pour P'instant échoué par défaut d’adhésion de ’encre imprimée.
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Table II1.11: Synthese des caractéristiques de ’ensemble des dispositifs réalisés

Surface .
Image
g . Substrat flexible Métallisation Couche sensible sensible Techr}1qu§ de
(Nom du dispositif) totale fabrication
50 couches de
Kapton® DuPont ™ PEDOT:PSS-
500 HN: Or: MWCNTSs dans
P ttivité 3.5 1 ' un gap de 1 mm Photolithogra
’ kg:n vité 3.5 @ e Epaisseur = 400 nm | x 0,280 mm : ~ 0,280 | phie +
y . e Conductivité = . - mm? Impression
. (I;eorézz diélectriques 45.8x106 S/m ° Eg?fg}ur ~ jet d’encre
e Epaisseur 125 um e Conductivité
~ 66X103 S/m
5 couches de
PEDOT:PSS-
Papier photo Epson: Encre nanoparticules | MWCNTSs dans
o Permittivité 3,08 @ d’argent: 12 gaps de 6,35
2,45 GHz e Epaisseur = 1,52 mm x 0,300 ~ 22,86 | Impression
e DPertes diélectriques wm mm mm? jet d’encre
1,27%x10-1 e Conductivité = e Epaisseur =
e Epaisseur 260 um 9,81%106 S/m 716 nm
e Conductivité
~ 104 S/m
10 couches de
Kapton® DuPont™ PEDOT:PSS-
. . MWCNTSs dans
Pyralux AP 8555R: Cuivre: fente de 1 Gravure
une fente de
o Permittivité 3,4 e Epaisseur = 18 um mm X 0,2 mm : =~ 0,2 mécanique +
. (I))eoréis diélectriques . ggf%lﬁctsix/zité 5 e Epaisscur = mm?2 ililgr,zzscifen
m
S 1,452 pm
* Epaisseur 127 um e Conductivité
=~ 13%x103S/m
50 couches de
Papier photo Epson: Encre nanoparticules ;E\;?(%TTEZ;IS
o Permittivité 3,08 @ | dargent: un gap de 1 mm
2,45 GHz e Epaisseur = 1,52 % 0,580 mm : = 0,580 | Impression
e Pertes diélectriques pm N e Epaisseur mm? jet d’encre
1,27x10- e Conductivité = 5,95 um
* Epaisseur 260 ym 9,81x106 8/m o Conductivité
~ 66X103 S/m
50 couches de
Papier photo Epson: Encre nanoparticules II:/[}%?(%TTI:S;;HS
o Permittivité 3,08 @ | dargent: un gap de 1 mm
2,45 GHz e Epaisseur = 1,52 % 0,580 mm : =~ 0,580 | Impression
e DPertes diélectriques wm o Epai - mm? jet d’encre
L, paisseur =
1,27X10-1 e Conductivité = 5,95 um
e Epaisseur 260 um 9,81x10¢ S/m e Conductivité
= 66%x103S/m
Kapton® DuPont ™ 50 couches de
500 HN: Or: PEDOT:PSS- Photolithogra
e Permittivité 3,5 @ 1 e Epaisseur = 400 nm | MWCNTs dans ~ 0,280 | phie +
kHz e Conductivité = un gap de 1 mm mm? Impression
45,8%106 S/m X 0,280 mm : jet d’encre

e Pertes diélectriques
0,0026

e Epaisseur =
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Do) e Epaisseur 125 um 5,95 um
e Conductivité
~ 66X103 S/m
AKAFLEX® KCL 3-
17/50 HT: Cuivre étamé: Sans couches de gf;zjz:;
e Permittivité 3,6 @ e Epai ~ 18 PEDOT:PSS- =~ 0,280 des PCB
1MHz palsseu.r - wm MWCNTSs dans mm? s TD par
e DPertes diélectriques ¢ Conductivite = un gap de 1 mm prévu la société
0.03 58%10¢ S/m % 0.280 mm Beta
8 > LAYOUT
e Epaisseur 50 pm
5 couches de
PEDOT:PSS-
Papier photo Epson: Encre nanoparticules | MWCNTSs dans
e Permittivité 3,08 @ d’argent: 12 gaps de 6,4
2,45 GHz e Epaisseur = 1,52 mm X 0,300 ~ 23,04 | Impression
Pertes diélectriques um mm mm? jet d’encre
1,27x10-1 e Conductivité = e Epaisseur =
Epaisseur 260 um 9,81%106 S/m 716 nm
o Conductivité
~ 104 S/m
50 couches de
PEDOT:PSS-
Papier photo Epson: Encre nanoparticules | MWCNTSs dans
e Dermittivité 3,08 @ d’argent: 12 gaps de 6,4
2,45 GHz e Epaisseur = 1,52 mm X 0,300 ~ 23,04 | Impression
e DPertes diélectriques wm mm : mm? jet d’encre
1,27x10-1 e Conductivité = e Epaisseur =
e Epaisseur 260 um 9,81x106 S/m 5,95 um
o Conductivité
= 66%x103S/m
Papier photo Epson: E’ncre nanoparticules Impression
o Permittivité 3,08 @ | dargent: jet d’encre +
2,45 GHz e Epaisseur = 1,52 Couches de Non Transfert du
Pertes diélectriques pm graphéne estimée | graphéne
1,27X10"1 e Conductivité = aprés sa
Epaisseur 260 um 9,81x106 S/m croissance

III.5Développement d’une cellule de test pour la caractérisation électrique
et sous gaz des dispositifs micro-ondes

Cette cellule de test sert a réaliser les mesures électriques permettant de déterminer les parameétres S
(821, S11, S12 et S22) des dispositifs et surtout leur évolution dans un environnement gazeux. Elle est
constituée de trois parties notamment d’un socle en aluminium, d’un support de connexion en circuit
imprimé (PCB pour Printed Circuit Board en anglais) d’épaisseur 1,6 mm et d’un capot ou couvercle en
PCB également. Une fois assemblé, c’est un boitier fermé, assurant un blindage électromagnétique (afin
d’éviter une interaction entre les perturbations extérieures et internes) et le transit du gaz de test dans
une chambre de hauteur 1,6 mm, de longueur 26 mm et de largeur 34 mm au-dessus du dispositif.

Dans cette cellule, le capteur est intercalé entre le socle et le support de connexion, le contact
électrique entre les lignes d’acceés du capteur et les connecteurs du support de connexion se fait par
pression. La géométrie de cette cellule est définie par rapport aux dimensions de la connectique
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adaptée et du capteur. Congue a 'IMS, cette cellule avait été simulée avec le logiciel HFSS™ dans le
cadre de la these de Carlos Alberto PARAGUA MACURI [146]. Le but de la simulation était de pré-
valider la configuration en sandwich (socle / capteur / support de connexion) et du contact électrique
en étudiant le comportement des éléments, notamment en vérifiant I’absence de fortes pertes en
transmission supplémentaires et de modes de résonance parasites, du moins dans un cas idéal, qui
pourraient affecter les mesures réelles. La seule différence entre cette cellule et celle présentée dans la
Figure I11.33 de notre cas est le socle qui est en FR4 pour les travaux présentés en [144], remplacé
depuis par un socle en aluminium pour faciliter la manipulation, notamment le positionnement et le
centrage du dispositif a tester.

Les résultats de la simulation d’une ligne de transmission dans la cellule avec les différents socles sont
reportés dans la Figure 111.34. Ils montrent peu de différence entre les paramétres S jusqua 5 GHz
environ et au-dela, la réponse en transmission (S21) avec le socle en aluminium est légérement
meilleure.

Support de
connexion

I

<« Connecteur

Dispositif Socle
Sous Test N

Contact par pression entre la partie
inférieure du Support de connexion
et la ligne de transmission

hambre de transit de gaz

Partie supéricure du FR4
du Support de connexion

Partic inférieure

du Support de

connexion

Dispositif "

Dispositf .~
: Sous Test

Sous Test S

* Connecteur
* Connecteur

', Socle

Socle

Partie supérieure du
Support de connexion

Figure I11.33: Tllustration de la configuration de la cellule de
test et de caractérisation

Dispositif
Sous Test

i Connecteur
Chambre de transit de gaz
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—REF 521 SIMULE SOCLE FR4 (dB) -+---REF 521 SIMULE SOCLE ALLU (dB)
-=-REF $11 SIMULE SOCLE FR# (dB) REF 511 SIMULE SOCLE ALLU (dB)

PARAMETRE S (dB)

A0 ey
0 05 1 15 2 25 3 35 4 45 5 55 6
FREQUENCE (GH?z)

Figure 111.34: Parametres S simulés d’une ligne de transmission dans la cellule de tests et de caractérisation avec un socle en
FR4 et un socle aluminium

Le socle de la cellule réelle présenté dans la Figure I11.35 assure le plan de masse et sa continuité. Il
sert de support sur lequel est posé le capteur. Le support de connexion est un circuit imprimé
constituant la partie intermédiaire de la cellule et permettant la connexion par pression sur chaque voie
du capteur avec 'appareil de mesure ou d’instrumentation comme ’analyseur de réseau vectoriel (VNA
pour ector Network Analyzer en anglais) via les connecteurs et cables SMA. La partie évidée en son
centre constitue la chambre de transit du gaz ou vapeur des particules ciblées a analyser, une fois que le
capot est fermé. Ce dernier permet alors I'arrivée et I’évacuation du gaz au moment des mesures sous

gaz.
De plus, pour avoir une bonne connectivité électrique avec le contact par pression, le socle est creusé
sur toute la surface du capteur (26 mm X 34 mm) sur une hauteur de 70 um pour les dispositifs sur
kapton et de 180 um pour les dispositifs sur papier. Ce renfoncement sert aussi au positionnement du
capteur. La surface inférieure des dispositifs doit étre plane pour assurer un plan de masse uniforme, la
découpe et les contours des capteurs doivent impérativement étre nets, ce qui a pu étre réalisé grace a
la découpe par laser de chaque dispositif apres leur fabrication.

Support de
connexion

Connecteur

‘Connecteur du
Support de connexion

Figure I11.35: Présentation de la cellule réelle de test associée aux dispositifs étudiés

La validation de cette cellule est faite en caractérisant électriquement les dispositifs (D4 et D5) avec la
cellule et par comparaison avec des connecteurs Gigalane de référence PSF-S05-000. Un exemple de
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I'utilisation de ces connecteurs est illustré dans la Figure VIII.11 en annexe (VIIL.2.4). Ces mesures
comparatives sont reportées dans la Figure VIIL5 et la Figure VIIL.6 en annexe (VIIL.2.3). Elles
montrent par exemple qu’en transmission (Sz1), il n’y a qu’une légere différence entre les mesures faites
avec la cellule et celles réalisées avec les connecteurs Gigalane a lair libre dans les deux cas, en
particulier jusqu’a 4 GHz. Pour tous les dispositifs notamment les dispositifs (D1 et D2), les mesures
sont faites avec la cellule et le méme analyseur de réseau vectoriel MS2026B aprés une calibration
SOLT (Short, Open, Load, Thru) avec 4001 points sur la plage de fréquences allant jusqu’a 6 GHz. Les
résultats de ces mesures sont présentés et synthétisés dans la partie (111.6) suivante.

ITI.6 Caractérisation électrique des dispositifs

II1.6.1Caractérisation électrique du dispositif D1

Nous avons mesuré la réponse électrique de chaque voie du capteur ('une aprés I'autre) avec le VNA,
en transmission et en réflexion, apres avoir placé le dispositif dans la cellule. Ainsi, dans la Figure
111.36, nous présentons les résultats des parametres S réels de chaque résonateur a stub du dispositif
(D1). Les deux résonateurs fonctionnent avec plusieurs modes de résonance dans la plage de
fréquences considérée.

Nous nous intéressons principalement aux modes d’indice (n) impairs c’est-a-dire les modes coupe-
bandes qui apparaissent entre un maximum et un minimum consécutif soit a un quart de la longueur
d’onde (A/4), conformément a I’étude théorique dans la partie (II1.2), notamment ’équation (IIL.4).
Quatre modes sont enregistrés au lieu de cinq comme en simulation. Les quatre modes sont espacés
d’environ 1,3 GHz tandis que les cinq modes des résultats de simulation sont séparés d’environ 1 GHz.
Aussi, contrairement a la simulation, le décalage initial en fréquence se fait vers les hautes fréquences
(+27 MHz environ pour le premier mode). Cependant, ce décalage aussi bien en simulation (Table
1I1.2) que sur les mesures (Table 1I1.12), vaut (n) fois le décalage du 1¢r mode. La fréquence de
résonance de chaque mode est donnée en fonction de la valeur de leur indice (n) impair dans le tableau
(Table 111.12), pour les deux résonateurs. Nous rappelons que les notations Fur_Sz21_D1 et FreSo1_D1
désignent respectivement les fréquences de résonance des voies de référence et sensible du dispositif

réel. La différence entre ces fréquences de résonance est nommée AF._S»_D1 = F.: Sz D1 -
Fere Sz D1,
—REF $21 MESURE D1 (dB) - SENS $21 MESURE D1 (dB) —REF 821 PHASE MESURE D1 () -----SENS 821 PHASE MESURE D1 (%)
. ---REF $11 PHASE MESURE D1 (%) SENS §11 PHASE MESURE D1 (°)
REE:SILMESURE D (2B) SENS $11 MESURE D1.(dB) ~REF $21 PHASE SIMULE D1 (°) SENS $21 PHASE SIMULE DI (%)
REF $21 SIMULE D1 (dB) SENS $21 SIMULE D1 (dB) REF 511 PHASE SIMULE D1 (°) ---SENS 811 PHASE SIMULE D1 (%)
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Figure I11.36: Paramétres S simulés et mesurés de

0,85 0,95

0,75 0,85
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chaque résonateur stub du dispositif (D1)

Table III1.12: Fréquences de résonance des parametres Sz1 (dB) mesurés pour chaque
mode de chaque résonateur a stub du dispositif (D1)

commcepondant s chame | oS D1 (GHzy | Foro$2D1 | AFy Sa DI
e 21— (GHz) (MHz)
1 0,645 0,672 27
3 1,935 2,016 81
5 3,225 3,360 135
7 4,515 4,704 189

Le comportement général est similaire aux résultats de la simulation présentés dans la partie (II11.2),
cela valide la géométrie et le fonctionnement du dispositif mais aussi la cellule de test. Cependant,
certaines différences sont observables. En particulier, seul le premier mode n'a pas d'ondulations,
celles-ci augmentent avec la fréquence. Ces ondulations sont en partie lies a l'influence de la cellule de
test. En effet, a cause de la rupture d’impédance du contact par pression entre la ligne coplanaire de
transmission du support de connexion et la ligne micro-ruban d’accés de chaque résonateur,
apparaissent des réflexions dues au passage d’'un mode de transmission coplanaire vers un mode de
transmission microruban et vice versa. Un phénomeéne similaire se produit en utilisant les connecteurs
Gigalane, comme le montrent les résultats des mesures faites sur les dispositifs (D4) et (D5) présentés
en annexe (VIII.2.3) dans la Figure VIIL5 et Figure VIIL.6 , respectivement.

Les résultats des mesures sur le dispositif (D1) montrent également une diminution des pertes
d’insertion de 5,73 dB pour le premier mode du résonateur sensible par rapport au résonateur de
référence, associé a une diminution du facteur de qualité, de 4,53 pour Q_S21i_D1 a 0,91 pour
Qs:_S21_D1. Les mémes phénomenes existent quoique moins importants sur les courbes simulées,
celles-ci ont également un facteur de qualité un peu plus élevé (proche de 5) pour le premier mode. Ces
différences ont un effet sur la pente de la phase, confirmant les résultats de simulation avec une pente
plus raide pour la voie de référence que pour la voie sensible, et nous informent également que la
conductivité de la couche sensible réelle a la jonction entre le stub et la ligne d’accés de la voie sensible
est vraisemblablement plus faible que celle de la couche sensible considérée pour les simulations.

En effet, la pente de la phase est continuellement négative ou proche de zéro sur la voie sensible du
dispositif réel autour de la fréquence de résonance, tandis qu’elle est d’abord négative, ensuite positive
et elle redevient négative sur la voie sensible simulée. Ce dernier comportement de la phase est
parfaitement conforme a celui de la voie de référence réelle et simulée puisque la conductivité a cette
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jonction est suffisante pour observer ce phénomene lié a la résonance. Par ailleurs, des travaux basés
sur une rétro-simulation pourraient permettre une meilleure estimation et compréhension de toutes les
caractéristiques électriques (conductivité, permittivité, pertes diélectrique ...) des matériaux réels et de
I'influence de la cellule de test, dans les futurs travaux en complément de cette thése.

I11.6.2 Caractérisation électrique du dispositif D2

Concernant le dispositif (D2), nous avons précédé de la méme fagon que pour le premier dispositif
(D1) en mesurant la réponse électrique de chaque voie I'une aprés l'autre avec le VNA afin de
déterminer les parametres de transmission (Sz2i, Si2) et les parametres de réflexion (Si1, S22). Ces
parametres S réels de chaque résonateur capacitif de ce dispositif (D2) sont présentés dans la Figure
111.37.

Les dispositifs sur le substrat en papier sont dans notre cas assez fragiles et du fait de la faible
épaisseur (1,6 pm environ) des lignes en argent imprimées par jet d’encre, des défauts de métallisation
(fissures, craquelures, écaillage...) peuvent subvenir a tout moment lors de leur manipulation. Ces
défauts sont partiellement liés au processus de fabrication a température ambiante notamment le taux
d’humidité qui affecte les couches imprimées. De ce fait, seuls les premiers modes de résonance autour
de 2,693 GHz pour la voie de référence et 3,186 GHz pour la voie sensible sont exploitables pour ce
dispositif. Cela est d’autant plus vrai pour la voie de référence car son deuxieme mode passe bande qui
est censé étre autour de 5 GHz est inexistant.

De plus, et toujours a cause de ce type de défaut sur la ligne d’acces (port 1) du résonateur sensible, la
fréquence de résonance sur le parameétre Sq1 est plus faible que celle sur le parameétre Sa1 associé, alors
qu’elles doivent étre similaires, comme c’est le cas pour les parametres Si2 et Sz2. Pour un dispositif
symétrique comme (D2, D8 ou DY), les parametres Sz1 et Si2 sont égaux, de méme que les parametres
Si1 et Sz2. Ainsi, nous avons préféré privilégier pour la suite de I’étude de ce dispositif, le parameétre Sio.

La fréquence de résonance du premier mode de chaque résonateur est rappelée dans le tableau (Table
111.13). Les notations Fr_S12_D2 et Fr:_S12_ D2 désignent la fréquence de résonance de la voie de
référence et la fréquence de résonance de la voie sensible réelles, respectivement. La différence de
fréquence de résonance est nommeée par AF.._Si2 D2 = Fe_S12_ D2 - FreS12_D2.

De maniere analogue au premier dispositif (D1), si 'on compare les valeurs simulées (Table I11.6) et
mesurées (Table 111.13) pour le dispositif (D2), la fréquence mesurée du premier mode est supérieure a
celle simulée, le décalage initial lié a la couche sensible est ici fortement positif (+493 MHz), suggérant
la nécessité d’une rétro-simulation ultérieure, et d’un controle précis de la structure elle-méme par
rapport a la géométrie souhaitée ainsi qu’un contréle de ’homogénéité des couches imprimées.
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Figure II1.37: Parametres S simulés et mesurés de chaque résonateur capacitif du dispositif (D2)

Table I11.13: Fréquences de résonance des parameétres S12 (dB) mesurés pour le
premier mode de chaque résonateur capacitif du dispositif (D2)

Valeur de l'indice (n) Fise_S12_ D2 AF,._Si;_D2
correspondante au mode Frue_S12_D2 (GHz) (GHz) (MHz)
1 2.693 3.186 493

Avec les dispositifs (D1 a D9) nous avons mis en évidence des ondulations dues a la transition entre
un mode de transmission coplanaire de la cellule de test et un mode de transmission microruban des
dispositifs, qui augmentent avec la fréquence. Elles n’apparaissent pas dans les parameétres du dispositif
(D2) car elles ont pu étre éliminées avec un traitement numérique des données réelles obtenues avec le
VNA en utilisant un filtre numérique dont le code est développé avec le logiciel Scilab. Ce traitement
numérique consiste a lisser les parametres S pour filtrer le bruit de la mesure et les ondulations en
utilisant des splines cubiques comme modéle et qui sont déterminées par la méthode des moindres
carrés [147]. Pour éviter des effets de bord, nous avons choisi une répartition sinusoidale des points de
contréle de la spline, afin d’avoir plus de points aux bords qu'au centre comme pour les polyndémes de
Tchebychev. Le nombre de points de contréle de la spline qui fixe l'ordre du polynéme de Tchebychev
est égal au nombre de points de la mesure (4001 points) dans notre cas.

Afin d’illustrer Pefficacité de ce filtre, nous avons représenté les parametres S filtrés et non filtrés des
dispositifs (D8 et D9) dans la Figure VIIL9 et la Figure VIII.10 en annexe (VIIL.2.3). Ces résultats
montrent que les données filtrées sont fideles aux mesures. Ainsi, les parametres Si2 (dB) filtrés du
dispositif (D2) montrent une différence de pertes d’insertion de -1,949 dB entre le résonateur sensible
et le résonateur de référence pour ce premier mode, assez proche de celle des résultats de simulation (-
1,6 dB).

Les facteurs de qualité Q._Si2-D2 et Qq_Si2_D2 valent 1,185 et 2,344, respectivement, du méme
ordre de grandeur que les résonateurs simulés (2,811 et 2,185). De nouveau, une étude complémentaire
par rétro-simulation pourra permettre une meilleure estimation et compréhension des caractéristiques
électriques (conductivité, permittivité, pertes diélectriques) des matériaux réels et de l'influence de la
cellule de test, et des améliorations pourront étre apportées sur la géométrie (positionnement
d’adaptateurs ou zaper sur les ports les lignes d’acceés aux résonateurs par exemple).
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111.6.3

Synthése des mesures électriques sur les dispositifs

Pour des raisons que nous avons évoquées depuis le début de ce chapitre, les travaux présentés dans ce
manuscrit s’articulent principalement autour de deux dispositifs (D1 et D2). Cependant, la présentation
uniquement de leur étude ne suffit pas pour expliquer et mettre en évidence les difficultés, les
raisonnements et les résultats que nous obtenons. Ainsi, nous proposons la synthése dans le tableau
(Table 111.14) qui montre qu’a exception du dispositif (D3), la différence de fréquence initiale sur le
résonateur sensible par rapport au résonateur de référence de chaque dispositif est positive. Cela
signifie concrétement que la présence de la couche sensible augmente systématiquement la fréquence
de résonance du premier mode, soit du fait de sa présence elle-méme, soit du fait de modifications de
la structure inhérentes au procédé de fabrication des dispositifs.

Par exemple, Iépaisseur et la conductivité des motifs imprimés varient de maniére non linéaire avec le
nombre de couches, comme en témoignent les résultats de caractérisation des propriétés des couches
d’argent dans le tableau (Table 1I1.15) et de PEDOT:PSS-MWCNTSs dans le tableau (Table I111.16) :
celles-ci sont imprimées et caractérisées par la méthode des quatre pointes sur plusieurs carrés de
méme taille et différentes épaisseurs pour mesurer la résistance surfacique, dont est ensuite déduite la
conductivité de chaque échantillon [133]. De plus, les dispositifs sont chauffés a 120°C a la fin de
Iimpression de chaque type d’encre ce qui a pour effet de modifier les propriétés électriques
(permittivité, conductivité, pertes diélectriques) et mécaniques des couches imprimées et des substrats
notamment pout le papier photo sensible a 'humidité. Ces hypothéses devront faire 'objet d’études
ultérieures, qui n’ont pu étre menées a bien dans le cadre de ces travaux destinés a montrer une preuve
de principe du capteur.

Le cas du dispositif (D3) peut s’expliquer par le fait que la jonction entre le stub et sa ligne d’acces ne
dépend pas uniquement de la couche sensible puisque cette derniere est imprimée dans une fente qui
fait 1 mm de long et 0,2 mm de large par conséquent, la jonction qui fait au total 0,28 mm de large est
également assurée par le cuivre sur deux bandes de 0,040 mm de part et d’autre de la couche sensible.
Cette configuration géométrique explique la similarité de comportement entre les voies sensible et de
référence notamment la faible différence de fréquence initiale, et la bonne adéquation des résultats de
simulations et expérimentaux de ce dispositif.

Table III.14: Synthese des principales caractéristiques des dispositifs de cette étude

Fréquence de Fréquence de
. Nombre de . ., e
Figure des Type des résonance du résonance du | Différence de
Nom du Type de X modes de .
. o R parameétres S . modes de 1er mode du ler mode du fréquence
dispositif dispositif . résonance , . . o
mesurés céel résonance résonateur de résonateur initiale (MHz)
ce référence sensible
6 0,645 GH 0,672 GH
D1 Résonateur | pyo e 11136 4 Coupe ” - +27
stub bande @ -10,96 dB @ -5,26 dB
¢ 2,693 GH 3,186 GHz
D2 Résonateur | gy e 111,37 1 Passe ’ * ’ +493
capacitif bande @ -4,29 dB @ -6,26 dB
D3 Résonateur Fi VIIL4 5 Coupe 0,582 GHz 0,579 GHz 3
stub rgure VAL bande @ -28,9 dB @ -29,1 dB
Résonateur Coupe 0,633 GHz 0,753 GHz
D4 i 5 +120
stub Figure VIIL5 bande @ -12,54 dB @ -5,02 dB
Ligne de )
D> transmission | 1igure VIILO ) ) i ) )
Ligne de .
D6 transmission | 1igure VIIL7 ) ) i ) )
D7 Résonateur ) 5 Coupe 0,521 GHz
stub F1gurc VIIIL.8 bande @ _24’11 dB - -
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D8 Résonateur ) 5 Passe 2,637 GHz 2,698 GHz 161
capacicif | Figure VIILY bande @ 5383dB | @ -5,713 dB

DY Résonateur Figure 5 Passe 2,700 GHz 2,715 GHz s
capacitif VIIIL.10 bande @ -4,819 dB @ -5,564 dB

Table II1.15: Propriétés mesurées de ’encre a base de nanoparticules d’argent (Metalon® JS-B25HV)

Nombre de couches Epaisseur (um) Résistance surfacique (Q/0) Conductivité (S/pm)
1 0,95 0,27 3,89
2 1,52 0,067 9,81
3 22 0,019 23,92
5 4,53 0,0072 30,65
10 6,79 0,0023 72,41

Table I11.16: Propriétés mesurées de ’encre PEDOT:PSSS-MWCNTs (Poly-ink HC)

Nombre de couches | Epaisseur (um) | Résistance surfacique (Q/0) | Conductivité (S/um)
1 0,189 3527 0,0072
2 0,329 2295 0,009
5 0,716 153,8 0,010
10 1,452 95.4 0,013
20 2,43 40,9 0,015
50 5,95 2,52 0,066

Toutes les mesures présentent des ondulations aux mémes fréquences avant le filtrage numérique. 11
serait intéressant de pouvoir ultérieurement les réduire voire les éliminer en amont, pour cela plusieurs
pistes sont envisageables. Citons parmi elles : 'amélioration de la transition entre technologies
coplanaire et microruban, par exemple en déportant un plan de masse sur les ports d’accés de chaque
résonateur, ou la réalisation d’un kit de calibration SOLT en technologie microruban qui s’intégrerait
directement dans la cellule de test pour compenser a ce stade les effets de la cellule, ou encore la
réalisation des mesures avec un VNA permettant d’effectuer une calibration SOLR (Short, Open, Load,
Reciprocal en anglais).

En effet, la méthode SOLK est trés proche de la SOLT mais lui est préférable lorsque le systeme
nécessite l'utilisation d'un #hru imparfait [148], [149], [150]. Ces hypothéses seront certainement
approfondies dans les futurs travaux en complément de cette these.

Enfin, le chapitre suivant est dédié a la caractérisation sous gaz en particulier des dispositifs (D1 et D2)
en présence de vapeurs d’éthanol et de toluene.
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Chapitre III :
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IV. Chapitre III : Caractérisations des dispositifs sous gaz

Dans ce chapitre nous exposons I’étude expérimentale des dispositifs illustrés dans le chapitre 1I. Cette
étude commence par la présentation des techniques employées pour la génération de vapeur des
particules ciblées et I’analyse des données, puis sont exposés les résultats de la caractérisation en
présence de deux composés organiques volatils (éthanol et toluene) selon une étude statique et une
étude dynamique.

IV.1 Techniques de génération de vapeurs de test et d’analyse des données

1V.1.1 Génération des séquences de vapeurs d’éthanol et de toluéne

La configuration expérimentale pour la détection de composés organiques volatils (COVs) est illustrée
dans la Figure IV.1. Elle repose principalement sur un générateur de vapeur (CALIBRAGE PUL 110),
qui sert a générer et a contrdler les concentrations de la vapeur des particules ciblées a partir d'un
liquide contenu dans un tube de perméation chauffé a température constante (60°C pour I’éthanol
liquide et 80°C pour le toluene liquide dans notre cas). Ces concentrations de vapeur sont transportées
par l'azote en tant que gaz porteur a un débit constant égal a 0,112 L/min [151]. Conformément aux
capacités, aux caractéristiques et aux performances du générateur de vapeur, nous avons défini une
séquence classique des concentrations (C) de vapeur des composés ciblés pour laquelle la pression est
presque constante. En effet, nous avons du mesurer la précision en sortie du générateur de vapeur aux
bornes de la cellule de test avec un capteur de pression différentiel de Honeywell de référence
(163PCO1ID75 qui est intégré dans une chalne d’amplification), suite au constat de réponses
incohérentes de certains dispositifs en présence de concentrations inférieures a 400 ppm.

L’évolution de la tension en sortie du capteur de pression en fonction de différentes concentrations
d’azote pur est présentée dans la Figure IV.2. La valeur de la tension de référence avant le début de
séquence vaut 0,4 V, cette derniere est égale a 2,3 V pour 0 ppm d’azote ce qui est assez proche des
valeurs pour les concentrations allant 350 ppm a 1000 ppm (2,4 a 2,5 V), tandis qu’une valeur plus
élevée est mesurée pour des concentrations plus faibles. Cette plage de concentrations, ou la pression
est presque constante a donc été considérée pour la séquence de test des résonateurs. Ainsi, la
détection de vapeurs d'éthanol et de toluéne comme composés organiques volatils ciblés se fait en
utilisant la séquence de concentrations (C) suivante: 0, 500, 0, 500, 0, 1000, 0, 1000, 0 et 1300 ppm.
Chaque étape dure 10 minutes et la séquence est effectuée aprés une premiere étape de ringage sous
azote pendant 450 minutes pour assurer possiblement une stabilité a température ambiante. La ligne de
base a 0 ppm correspond a l'exposition a l'azote pur. Les permittivités des vapeurs d’éthanol et de
toluene étant différentes de celle de ’azote pour les fréquences concernées, il y a une modification de
la permittivité effective de l'environnement du capteur et potentiellement des propriétés électriques de
la couche sensible [141]. Toutes les détections sont effectuées dans les mémes conditions c’est-a-dite a
une température fixe égale a 26° C et une humidité relative de 32% HR.
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Figure IV.1: Configuration expérimentale pour la détection de composés organiques volatils (COVs)
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Figure IV.2: Evolution de la tension en sortie du capteur de pression en fonction de différentes concentrations d’azote pur

IV.1.2 Suivi des caractéristiques électriques des dispositifs sous vapeur

Dans le cadre de la détection des COVs, nous nous concentrons sur le comportement du premier
mode des deux résonateurs des deux dispositifs (D1 et D2) résultant de l'interaction de la vapeur
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d'éthanol et de toluéne avec chacun d'eux. Les modifications ainsi induites dans la propagation du
champ électromagnétique sont observées griace aux parametres Sz et Si2 mesurés avec le méme VNA
dans la plage de fréquence de balayage réduite entre 0,271 et 1,271 GHz pour D1 avec 4001 points
(soit un pas de 250 kHz) et entre 2 et 4 GHz pour D2 avec 4001 points aussi (soit un pas de 500 kHz).

Afin de sauvegarder automatiquement et en temps réel chaque mesure de parametres S, nous avons
développé un programme de communication basé sur le protocole SCPL (Standard Commands for
Programmable Instruments) entre le VNA (via le port USBTMC) et un ordinateur.

Ce programme de communication et son interface (Figure IV.3), codés sous LabWindows/CVI, ont
permis de piloter le VNA et d’enregistrer les données de chaque mesure des parameétres S (amplitude
en dB et phase en degrés) sur une clé USB sous forme de fichier S2P toutes les 24 secondes (0,4 min)
pendant 100 minutes, c’est-a-dire la durée d’une séquence de concentrations classique sur chaque voie
du capteur I'une apres lautre. Le nom générique de chaque fichier S2P sauvegardé, le nombre de pas
de concentrations dans une séquence (10), la durée de chaque palier de concentration (10 minutes) et la
période d’acquisition ou d’enregistrement de chaque fichier ou mesure (0,4 minutes) sont définis et
paramétrés au niveau de Pinterface avant de lancer ’acquisition ou les mesures.

La période d’acquisition est choisie en tenant compte du nombre de fichiers total a la fin des deux
séquences pour un dispositif et du temps de balayage fréquentiel du VNA pour les 4001 points avec un
1FBW (Intermediate Frequency Band Width) de 1 kHz qui sert a réduire le bruit de la mesure. Ainsi, pour
chaque concentration, 25 fichiers de mesures sont enregistrés sur la clé USB, soit pour chaque voie 250
fichiers S2P pour 10 concentrations. Les mesures sont effectuées une voie aprés lautre en
commencgant systématiquement par la voie sensible. A la fin de la période de mesures sur la voie
sensible, un rincage de 50 minutes sous azote est réalisé, sans chauffer (a température ambiante), afin
d’aider la désorption de la couche sensible et la vidange de la chambre de transit du gaz. La
caractérisation des deux voies d’un dispositif génere donc 500 fichiers de mesures (250 fichiers pour
chaque voie).

B -

Meen du fichier

[ETHANOL_SENS_CAR_ELEC_U4_04_2016_57/MHZ_587MHZ Type de fichier - S2P Log Mag/Phase
Hombre des dfferentes concentrabion Durée diun échelon de concentration o) Pérode d'acquistion fnin)
%1000 =500 2200

Interface pour piloter I'analyseur de réseau vectoriel Anritsu MS 2026B

Figure IV.3: Interface de paramétrage et de pilotage du VNA MS2026B pour automatisation de enregistrement des
mesures de parametres S sous format de fichiers S2P sur une clé USB lors des mesures sous gaz
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Dans le but de traiter et d’extraire automatiquement les informations sur la détection a partir des
parametres S contenus dans ces fichiers, nous avons développé un autre programme sous Scilab. Ainsi,
a la fin de la caractérisation d’un dispositif sous gaz, les 250 fichiers de mesures de la voie de référence
et les 250 fichiers de mesures de la voie sensible sont dupliqués sur un ordinateur dans deux
répertoires différents, respectivement. Une fois lancé, le second programme de traitement sous Scilab
ouvre chaque répertoire, compte le nombre de fichiers dans chacun, les organise suivant le
déroulement de la séquence grace a lindice de fin du nom de chaque fichier qui est un nombre
correspondant a I'instant de enregistrement du fichier de la mesure.

Cet indice varie de 0 a 249, pour 0,4 a 100 minutes dans le cas des résultats de cette thése. Puis les
fichiers sont ouverts et lus séquentiellement et les parametres S des 9 colonnes dont la colonne des
fréquences de chacun des 250 fichiers des deux voies sont importés dans deux hyper-matrices a trois
dimensions (250x4001x9) a partir de la 23¢ ligne. Le programme exporte enfin les valeurs de chaque
parametre S souhaité dans une matrice de 4001 lignes (nombre de points du balayage fréquentiel) et
250 colonnes (nombre de points de mesures pat séquence).

Dans la partie (II1.6) du chapitre II précédent, nous avons choisi de travailler avec le paramétre Sz
(amplitude en dB et phase en degrés) pour le dispositif D1 et le parametre S12 (amplitude en dB) pour
le dispositif D2. Ainsi, le programme exporte ces paramétres S pour chaque mesure ou instant
d’enregistrement. Par exemple, pour la détection de la vapeur d’éthanol, les courbes de la premiere
mesure (a 0,4 min) des parametres Sa1 et Si2 lissées avec la méme méthode que celle présentée dans la
partie (II1.6) sont présentées dans la Figure IV.4. Un nombre au début de chaque nom des courbes
rappelle I'instant de la mesure.

1V.1.3 Extraction des réponses dynamiques

Nous avons privilégié des mesures complétes sur une plage de fréquences, comme détaillé plus haut,
pour une meilleure connaissance du dispositif dans cette phase d’étude de faisabilité. Néanmoins, nous
nous attendons a des variations liées a la présence de composés cibles tres faibles, qui ne seront pas, ou
difficilement, visibles sur les courbes précédentes, avec de larges bandes de fréquences et un pas de
plusieurs centaines de kilohertz, d’autant plus avec des coefficients de qualité faibles. Ce sera confirmé
dans la partie suivante, avec 1’étude en mode statique des caractérisations des dispositifs, qui
nécessitent de forts agrandissements des graphes pour que soient visualisables les variations dues a la
présence des vapeurs au cours des tests.

Or, il est important de pouvoir accéder aux réponses « dynamiques » des dispositifs, afin de mieux
évaluer, puis comprendre, les phénomenes mis en jeu : dérives, cinétiques de détection, etc. Aussi, la
reconstitution a partir des mesures, de la réponse dynamique (ou temps réel) d’une voie, est réalisée a
posteriori, a partir des fichiers précédents, en extrayant un parametre représentatif de la « résonance »,
et en le représentant en fonction du temps sur lensemble de la séquence. Par exemple, nous
regarderons classiquement la fréquence de résonance, a partir du suivi du maximum (pour D1) ou du
minimum (pour D2) des pertes d’insertion. D’autres points remarquables peuvent également faire
I’objet d’une représentation « temps réel », comme 1’évolution de la phase a une fréquence proche de la
résonance par exemple, ou celle de la fréquence d’un point équiphase (principe du fonctionnement
d’un oscillateur).

Différentes approches visant une extraction automatique de parameétres dynamiques, a partir des
mesures échantillonnées a lanalyseur de réseau, ont été mises en ceuvre et comparées, des plus
immédiates par rapport aux paramétres mentionnés, ou passant par des modéles comme une
approximation gaussienne des courbes lissées des parametres S autour de la résonance, comme illustré
en annexe (VIIL.3) dans la partie (VIIL.3.1). Nous présentons ici celles qui ont permis d’extraire des
réponses dynamiques les plus explicites, selon le type de dispositif, en stub ou capacitif, dont les

Page 81 sur 200



principes de fonctionnement différent ainsi que les sensibilités, comme nous le constaterons par la
suite, dans la partie (IV.2.2) pour D1 et dans la partie (IV.3.2) pour D2.

Ainsi, nous avons développé un programme permettant de localiser cette résonance en déterminant
d’abord la valeur des pertes correspondantes sur la mesure en dB. En effet, le programme identifie le
point C qui correspond au maximum des pertes d’insertion (S21c_D1 (dB)) pour le dispositif D1 et au
minimum des pertes d’insertion (Si2c_D2 (dB)) pour le dispositif D2, comme illustré dans la Figure
IV.4 (a) et (c) respectivement. Ensuite, il détermine la valeur du point B en dB, qui correspond a la

valeur moyenne entre les points A (ptemier point de la coutbe) et C c’est-a-dite (Sp15_D1 =

Sy1¢c_.D1+S D1 S12¢c_D2+S _D2
SHE=—=1E) pour D1 et (Sypp_D2 = === pour D2.

De facon analogue, il détermine la valeur du point D en dB, qui correspond a la valeur moyenne entre

S21g.D1+S;4¢c_D1

les points C et E (dernier point de la courbe) soit (S;1p_D1 = 5 ) pout D1 et (Sq,p_D2 =

S D2+S D2 .. .
%) pour D2. Pour finir, il calcule les valeurs moyennes en dB entre ces deux points B et D

S D1+S D1 S D2+S D2 ..
(S,1.D1 = %} pour D1 et (S§4,_D2 = %} pour D2. Le suivi de ces valeurs en

fonction du temps sera une image de la réponse dynamique des dispositifs.

Par interpolation, le programme détermine également les fréquences correspondant aux points B et D
sur la courbe, nommées: F_Sz3_D1, F_Szip_D1, F_Si2s_D2 et F_Siop_D2, puis les fréquences

F_S,;p D1+F S,;p D1 F_S,,5 D2+F_S;,p D2
218 . 2= pour D1 et (F._S;, D2 = —228 5 2P pour D2. Ces

derniéres sont proches des fréquences de résonance, avec une meilleure précision pour un suivi
dynamique, qu’une estimation directe a partir de la courbe dans la perspective de suivre des variations
faibles, inférieures au pas de fréquence, sur des résonances a faible facteur de qualité.

centrales (F._S,; D1 =

Le processus de traitement précédent est répété pour extraire les 250 points de mesures de 0,4 a 100
minutes pour chaque voie. En plus, le programme applique également le méme type de lissage que
précédemment avec ici 100 points de contréle de la spline sur les 250 points.

Cette méthode a permis une bonne visualisation des réponses en temps réel pour le dispositif D2. En
revanche, elle s’est avérée insuffisante pour le dispositif D1, dont les variations de fréquence de
résonance étaient trop faibles, inférieures au pas de mesure. Une nouvelle méthode d’extraction de
parametre a toutefois permis de visualiser et quantifier les variations dynamiques sur le dispositif D1,
en recherchant par interpolation les fréquences correspondant a la valeur moyenne de la phase sur la
plage de fréquences du balayage (0,217 a 1,271 GHz). Cette méthode est illustrée sur la Figure 1V.4 (b),
la fréquence retenue étant celle du point G entre les points F et H aux extrémités des courbes de phase
pour chaque instant de mesure.

Ainsi, le  programme  calcule la  valeur moyenne de la  phase en  degtés

Sy15 PHASE_D1+S,,5_PHASE_ D1 , . L . )
(Sp16_PHASE_D1 = =2£ . 21H ) et par interpolation il détermine la fréquence

(F_S216_PHASE_D1) correspondant a cette valeur moyenne. Ce processus de traitement est répété
pour récupérer les 250 points de mesures de 0,4 a2 100 minutes et ’ensemble des points fait objet du
méme traitement de lissage que précédemment.

A la fin de tous les traitements le programme sauvegarde les résultats utiles et formatés dans plusieurs
fichiers textes. La durée d’exécution du programme est d’environ 1h selon les capacités de 'ordinateur
et la version de Scilab utilisés.

Page 82 sur 200



—0.4_REF_S21_D1 (dB) @ 0 PPM ETHANOL ~—0.4_REF_S12_D2 (dB) @ 0 PPM ETHANOL

---0.4_SENS_S21_D1 (dB) @ 0 PPM ETHANOL ---0.4_SENS_S12_D2 (dB) @ 0 PPM ETHANOL
4
2
0
) a
2.2 2
& o

-8 +— s + t —t 2 +
0,271 0,471 0,671 0,871 1,071 1,271
FREQUENCE (GHz) FREQUENCE (GHz)

(2) (©
—0.4_REF_S21_PHASE_D1 (°) @ 0 PPM ETHANOL

---0.4_SENS_S21_PHASE_D1 (°) @ 0 PPM ETHANOL

-30
-50
e 70 . ) . .

p Figure IV.4: (a) Parameétres Sz1 (dB) et (b) parameétres Sz
rf -90 Phase (°) de chaque résonateur stub du dispositif (D1) ; (c)
4 parametres Sz (dB) de chaque résonateur capacitif du
g -110 dispositif (D2)

-130
4
-150 t t t t L
0,271 0,471 0,671 0,871 1,071 1,271
FREQUENCE (GHz)
(b)

IV.2 Caractérisation sous COVs du dispositif a résonateur stub (D1)

1V.2.1 Détection en statique du dispositif a résonateur stub (D1)

Apres avoir présenté les techniques employées pour la génération des concentrations de vapeur des
molécules a détecter et l'analyse des données, nous nous intéressons maintenant aux courbes des
réponses (statiques) du capteur D1, a des instants précis dans le temps pour la détection des vapeurs
d'éthanol et de toluene. Nous rappelons que le capteur a été exposé a la séquence de différentes
concentrations (C) d'éthanol et de toluéne dans les conditions définies dans la partie (IV.1) de ce
troisieme chapitre. Les vues agrandies autour de la fréquence de résonance présentées dans la Figure
IV.5 et la Figure IV.6 illustrent l'effet de chaque concentration sur les parametres Sz; (dB) des deux
résonateurs. Ces mesures correspondent a une représentation de la détection « en mode statique » a 10
minutes fixes apres le début de 1'étape d'exposition aux premiers paliers a 0, 500, 1000 et 1300 ppm
d'éthanol et de toluéne, soit respectivement a 10, 20, 60 et 100 minutes de la séquence globale, juste
avant passage a une concentration différente.
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Figure IV.5: Représentation de I’évolution en mode statique
des parameétres Sy1 (dB) des résonateurs de référence (a) et
sensible (b) de D1 en présence des différentes
concentrations de vapeur d'éthanol aprés 10 min
d’exposition a chaque concentration

==-10_SENS_821_D1 (dB) (@ 0 PPM TOLUENE
20_SENS_S21_D1 (dB) @ 500 PPM TOLUENE

- -100_SENS_S21_D1 (dB) @ 1300 PPM TOLUENE
-4,745

= ) !
5ot N /

= N ", ’

= \ hSS 0 ’
4,755 - N . e : ‘

£] \ /

=) \ H ’

2 476 N i P

=] N 1 V]

i N H AdB = -12,22 mdB
2 4765 1 ~_ 1 _ €t AFr=-0,78 MHz
= v @ 1300 ppm

) B B i S A S P S S S s S S
@ 058 059 0,6 061 062 063 064 0,65
i FREQUENCE (GHz)

(b)

Figure IV.6: Représentation de I’évolution en mode statique
des parametres Sz1 (dB) des résonateurs de référence (a) et
sensible (b) de D1 en présence des différentes
concentrations de vapeur de toluéne aprés 10 min
d’exposition a chaque concentration

De plus, toutes les valeurs relevées pour chaque concentration et pour chaque type de vapeur sont
reportées dans le tableau (Table IV.1) et le tableau (Table IV.2), respectivement. Nous avons illustré les
données de chaque voie dans la Figure IV.7 et la Figure 1V.8, une approximation linéaire permet pour
chaque courbe de mettre en évidence une sensibilité estimée du parametre correspondant.

Ainsi, dans le cas de I’éthanol, la fréquence de résonance du résonateur de référence (REF FREQ) et
ses pertes d’insertion changent légerement de -0,14 MHz et de -1,02 mdB, respectivement lorsque la

concentration passe de 0 a 1300 ppm.
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Concernant la fréquence de résonance du résonateur sensible (SENS FREQ) et ses pertes d’insertion,
ces variations sont plus importantes soit -1,26 MHz et -18,72 mdB, respectivement lorsque la
concentration augmente, comme illustré dans la Figure IV.5.

Le méme comportement est enregistré dans le cas du toluéne puisque la fréquence de résonance du
résonateur de référence (REF FREQ) et ses pertes d’insertion évoluent moins que celles du résonateur
sensible soit de -0,26 MHz et de -8,52 mdB pour la voie de référence et de -0,78 MHz et -12,22 mdB
pour la voie sensible, lorsque la concentration augmente, comme illustré dans la Figure IV.6.

Sur la voie de référence, le phénomeéne lié a ces variations pourrait étre assimilable 2 une augmentation
de la permittivité du milieu conformément aux résultats des simulations présentés dans la partie
(I11.2.3) du chapitre II.

En considérant par exemple le passage de 0 ppm a 1000 ppm de vapeur d'éthanol, la variation de la
fréquence de résonance du canal de référence est d’environ -0,13 MHz (estimation nécessairement
approximative, puisqu’elle est inférieure au pas du balayage fréquentiel) soit une variation de fréquence
de -0,02 % environ. En simulation cela serait équivalent 4 une variation de la permittivité relative du
milieu proche de 0,42 %, en se basant sur une interpolation linéaire a partir de la sensibilité
fréquentielle en pourcentage de la voie de référence simulée de -4,75X102 %/Aeg, , comme indiqué
dans la Figure I11.20 obtenue grice aux valeurs du tableau (Table II1.3) dans la partie (I11.2.3) du
chapitre II. Cette augmentation de la permittivité du milieu est une hypothése envisageable du fait que
la permittivité de I’azote est déja proche 1 tandis que celle de I’éthanol et celle du toluene sont plus
élevées, avec des valeurs de quelques unités selon la fréquence, comme nous le verrons au paragraphe
(IV.4.3) et en particulier sur la Figure IV.21. Les variations obtenues, -0,105 kHz/ppm et -0,200
kHz/ppm pour I’éthanol et le toluéne respectivement, sont néanmoins faibles en regard du pas de
mesure (250 kHz), aussi elles restent a prendre avec précaution.

En revanche sur la voie sensible, les variations sont beaucoup plus importantes, quoique faibles elles-
mémes (toujours par rapport au pas du balayage fréquentiel de 250 kHz), avec -0,971 kHz/ppm pour
I’éthanol et -0,633 kHz/ppm pour le toluene, d’apres la Figure IV.8 (b). Par conséquent, nous pouvons
estimer que les variations de fréquence enregistrées sur la voie sensible sont principalement dues aux
changements des propriétés chimiques, électriques (conductivité, permittivité, pertes diélectriques) et
mécaniques du matériau sensible par rapport aux éventuels changements des propriétés du milieu. Les
résultats en mode différentiel, qui vise a compenser les variations non liées aux réactions spécifiques
des vapeurs cibles avec le matériau sensible, par soustraction des variations de la voie de référence a
celles de la voie sensible, permet d’affiner ces résultats. Ainsi, la Figure IV.8 (c) met en évidence une
sensibilité différentielle de -0,866 kHz/ppm pour I’éthanol et -0,433 kHz/ppm pour le toluéne.

Sur la Figure IV.7 sont représentées les pertes d'insertion Sz (dB), elles augmentent légerement de -
0,85 udB/ppm pour ’éthanol a -7,52 udB/ppm pour le toluéne sur la voie de référence et de -13,57
udB/ppm pour Iéthanol a -8,82 pndB/ppm pour le toluéne sur la voie sensible. Ces comportements
tendent a montrer que les variations des pertes et de fréquences dépendent des propriétés électriques
du matériau sensible en lien aussi avec d’autres parameétres, potentiellement de phénomenes d’oxydo-
réduction surfacique sur les résonateurs, de la pression de chaque vapeur dans la chambre de transit sur
les résonateurs, etc.

Table IV.1: Valeurs expérimentales de I’évolution du premier mode du dispositif D1 en présence de différentes
concentrations d’éthanol suivant ’étude statique du parametre Sy

Temps | C ETHANOL | ETHANOL | ETHANOL ETHANOL ETHANOL ETHANOL
(min) | (ppmy | REFS21 DI | SENS $21D1 | DELTA 821 REF FREQ SENS FREQ | DELTA FREQ
(dB) (dB) D1 (dB) $21 D1 (GHz) | S21 D1 (GHz) | $21 D1 (GHz)
10 0 -7,2995755 -4,7006908 2,5988847 0,62475 0,67151 0,04676
20 500 -7,2999098 -4,7064006 2,5935092 0,62465 0,67102 0,04637
60 1000 | -7,3005436 47113713 2,5891723 0,62462 0,67053 0,04591
100 1300 | -7,3005946 -4,7194142 2,5811804 0,62461 0,67025 0,04564
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Table IV.2: Valeurs expérimentales de I’évolution du premier mode du dispositif D1 en présence de différentes
concentrations de toluene suivant I’étude statique du parametre Sy

Tem C TOLUENE TOLUENE TOLUENE TOLUENE TOLUENE TOLUENE
fnhfs (ppm) | REF S21D1 | SENS $21 D1 | DELTA 821 REF FREQ SENS FREQ | DELTA FREQ
(min) | (ppm) (dB) (dB) D1 (dB) $21 D1 (GHz) | $21 D1 (GHz) | S21 D1 (GHz)

10 0 -7,9146049 -4,7551824 3,1594225 0,60801 0,61703 0,00902
20 500 -7,9165612 -4,7600473 3,1565139 0,60800 0,61700 0,00900
60 1000 -7,9234380 -4,7627913 3,1606467 0,60787 0,61650 0,00863
100 1300 -7,9231285 -4,7674029 3,1557256 0,60775 0,61625 0,00850
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Figure IV.7: Estimation de la sensibilité du dispositif D1 Figure IV.8: Estimation de la sensibilité du dispositif D1
selon I’évolution en mode statique des pertes d'insertion (Sz; selon I’évolution en mode statique de la fréquence de
en dB) des résonateurs de référence (a), sensible (b)et en résonance du parametre Sy des résonateurs de référence (a),
mode différentiel (c) en présence de vapeurs d'éthanol et de sensible (b) et en mode différentiel (c) en présence de
toluene vapeurs d'éthanol et de toluene

Grace a cette premiere étude, nous pouvons déduire que le dispositif est plus sensible a la vapeur
d’éthanol qu’a la vapeur de toluene avec une sensibilité statique différentielle de -12,72 udB/ppm et de
-1,29 udB/ppm, respectivement et conformément a la variation des pertes en dB. Le rapport est
d’environ 2 sur la fréquence de résonance, avec dans ce cas une sensibilité statique différentielle proche
de -0,866 kHz/ppm pour I’éthanol et -0,433 kHz/ppm pour le toluéne.

Toutefois, I’étude statique n’est pas suffisante pour caractériser la réponse d’un capteur et surtout pour
se rapprocher d’un fonctionnement dynamique en temps réel capable de mieux illustrer la répétabilité
ou la reproductibilité a terme. Ainsi, nous avons procédé dans la partie (IV.2.2) suivante a une étude
« en mode dynamique » en reconstituant les réponses du capteur en temps réel.

1V.2.2Détection en dynamique du dispositif a résonateur stub (D1)

Suite a la présentation de la méthode de traitement, d’extraction et d’analyse des données ainsi qu’a
I’étude de la détection en mode statique, nous nous intéressons maintenant aux réponses dynamiques
en temps réel du capteur (D1) pour la détection des vapeurs d'éthanol et de toluene. Grace a ces
réponses, nous avons pu évaluer dans une certaine mesure, la répétabilité, la sensibilité en mode
dynamique (toutefois associée aux paramétres extraits automatiquement comme présenté
précédemment, ce qui pourra expliquer des différences par rapport aux résultats en mode statique),
ainsi que la cinétique et le temps de réponse, pour une meilleure compréhension des mécanismes de
détection en temps réel.

Les résultats qui sont présentés dans la Figure IV.9 et la Figure IV.10, montrent ainsi les variations des
pertes d’insertion et de la fréquence en général faibles sur le résonateur de référence et plus
importantes sur le résonateur sensible. Cependant, le suivi de la fréquence de résonance dans cette
étude dynamique souffre d'une résolution fréquentielle médiocre pour un résonateur présentant un
facteur de qualité faible, lorsque les variations sont inférieures au pas du balayage fréquentiel (250 kHz
dans notre cas).

Nous avons pu obtenir des variations plus visibles en travaillant avec la courbe de phase. Ainsi, nous
avons enregistré la fréquence qui correspond a celle de la valeur moyenne de phase obtenue par
interpolation dans la plage de fréquence de 0,271 a 1,271 GHz, comme nous l'avons expliqué dans la
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partie (IV.1) précédente. Bien qu'elle ne soit pas habituelle en tant que méthode de traitement de
données pour ce type de dispositif, elle a permis cependant d’obtenir un résultat efficace, en termes de
sensibilité et de répétabilité avec un codage aisé et surtout un temps de traitement rapide pour
Pextraction de la fréquence de résonance sur un grand nombre de fichiers.

Ces courbes mettent en évidence la réversibilité et la dynamique d'absorption ou de désorption du
capteur qui contrairement au mode de détection statique précédent [23], [24], ne sont visibles que sur
les réponses de détection en mode dynamique. Le temps de réponse avec la cellule est généralement de
quelques minutes, environ 6 minutes entre 10 et 90% de la valeur finale [152] en passant de 0 a 1300
ppm par exemple, en supposant le régime permanent atteint a la fin du palier de 10 minutes, ce qui
n’est pas toujours totalement le cas mais s’en approche souvent. Nous avons globalement noté une
bonne répétabilité avec une variation similaire pour les 2 étapes consécutives d’une méme
concentration (par exemple pour 1000 ppm) pour tous les dispositifs ayant été exposés de cette
maniere.
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Sur la base des résultats représentés dans la Figure IV.9 et la Figure IV.10, nous avons reporté dans le
tableau (Table IV.3) et le tableau (Table 1V.4), respectivement les valeurs des pertes d’insertion et de la
fréquence de la valeur moyenne de la phase extraites sur la réponse dynamique de chaque voie toutes
les 10 minutes apres le début de I’exposition a chaque concentration de la vapeur d’éthanol et de la
vapeur de toluene.

Table IV.3: Valeurs expérimentales des parametres Sz; du premier mode du dispositif (D1) extraites toutes les 10 min apres
une exposition aux concentrations successives d’éthanol suivant I’étude dynamique

Temps c ETHANOL | ETHANOL | ETHANOL ETHANOL ETHANOL ETHANOL
(min) | (ppm) | REFS21 D1 | SENSS21 D1 | DELTA 821 REF FREQ SENS FREQ | DELTA FREQ
(dB) (dB) D1 (dB) $21 D1 (kHz) | S21 D1 (kHz) | $21 D1 (kHz)
0,4 0 ~4,1416014 -3,3714839 0,7701175 1015041,2 8399139 -175127,3
10 0 ~4,143071 -3,3714788 0,7715922 1015045 8398889 1751561
20 500 ~4,1434018 -3,3738479 0,7695539 1015050, 1 840247 ~174803,1
30 0 4,1437772 -3,3716581 0,7721191 1015049,9 8399779 175072
40 500 ~4,1433944 -3,3737998 0,7695946 1015048,9 840300,2 174748,7
50 0 ~4,1437462 -3,3715001 0,7722461 10150494 840081,6 1749678
60 1000 ~4,143408 -3,3754482 0,7679598 1015055,7 840659 ~174396,7
70 0 ~4,143704 -3,3715355 0,7721685 1015040,6 840146,1 ~174894,5
80 1000 ~4,143581 -3,3753918 0,7681892 1015046 840688,2 174357,8
90 0 ~4,1433492 -3,3713623 0,7719869 10149939 8402182 174775,7
100 1300 | -4,1442856 -3,3789389 0,7653467 1014994,3 841131,6 -173862,7

Table IV.4: Valeurs expérimentales des parametres Sz1 du premier mode du dispositif (D1) extraites toutes les 10 min apres
une exposition aux différentes concentrations successives de toluene suivant ’étude dynamique

Temps c TOLUENE | TOLUENE | TOLUENE TOLUENE TOLUENE TOLUENE

(miny | (ppmy | REFS21 D1 | SENS $21D1 | DELTA 821 REF FREQ SENS FREQ | DELTA FREQ

(dB) (dB) D1 (dB) $21 D1 (kHz) | S21 D1 (kHz) | $21 D1 (kHz)
0,4 0 -4,4518655 -3,4146682 1,0371973 1007470 8511798 -156290,2
10 0 ~4,4520798 -3,4092068 1,042873 1007444 .4 850793,6 -156650,8
20 500 -4,4528906 -3,4119312 1,0409594 1007407,6 850934,6 156473
30 0 -4,4531002 -3,4092104 1,0438898 1007418,1 850793,3 -156624,8
40 500 -4,4536395 -3,4117718 1,0418677 1007390, 1 850942,6 -156447,5
50 0 ~4,4540956 -3,4094557 1,0446399 1007348 8508223 -156525,7
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60 1000 -4,4552751 -3,4134263 1,0418488 1007293,2 851085,6 -156207,6
70 0 -4,4550388 -3,4095521 1,0454867 1007327,3 850877,5 -156449,8
80 1000 -4,4553427 -3,4127752 1,0425675 1007235,4 851087,2 -156148,2
90 0 -4,4568884 -3,4099256 1,0469628 1006821,3 850867,9 -155953,4
100 1300 -4,4580276 -3,4142493 1,0437783 1006941,3 851212,2 -155729,1

Afin de s’affranchir des phénomenes de dérive temporelle non compensés par la référence, nous en
avons déduit et placé dans les tableaux (Table IV.5) et (Table IV.6), les valeurs des variations
successives correspondantes (par exemple la différence entre la valeur a 100 min et celle 2 90 min), qui
sont synthétisées graphiquement sur la Figure IV.11 et la Figure IV.12 et sont superposées a leurs
régressions linéaires qui nous permettent d’estimer une sensibilité dynamique pour chaque résonateur
du dispositif (D1) en présence des deux types de COVs pour des concentrations allant de 500 a 1300

Table IV.5: Valeurs expérimentales des variations consécutives des parametres Sz1 du premier mode du dispositif (D1) apres
10 min d’exposition aux différentes concentrations successives d’éthanol suivant I’étude dynamique

Temps c ETHANOL | ETHANOL ETHANOL ETHANOL ETHANOL ETHANOL
min | (oprm) REF S21 D1 | SENS S21 D1 | DELTA S$21 REF FREQ SENS FREQ | DELTA FREQ
(dB) (dB) D1 (dB) $21 D1 (kHz) | $21 D1 (kHz) | S21 D1 (kHz)
10 0 20,0014696 5,1E-06 0,0014747 3.8 25 28,8
20 500 -0,0003308 20,0023691 20,0020383 5.1 358,1 353
30 0 ~0,0003754 0,0021898 0,0025652 0,2 269,1 268,9
40 500 0,0003828 20,0021417 20,0025245 1 3223 3233
50 0 20,0003518 0,0022997 0,0026515 0,5 218,6 2191
60 1000 0,0003382 ~0,0039481 ~0,0042863 6,3 577.4 571,1
70 0 20,000296 0,0039127 0,0042087 15,1 512,9 4978
80 1000 0,000123 20,0038563 20,0039793 5.4 542,1 536,7
90 0 0,0002318 0,0040295 0,0037977 52,1 470 4179
100 1300 | -0,0009364 20,0075766 ~0,0066402 0,4 913,4 913

Table IV.6: Valeurs expérimentales des variations consécutives des parametres Sz1 du premier mode du dispositif (D1) aprés
10 min d’exposition aux différentes concentrations successives de toluéne suivant I’étude dynamique

Temps c TOLUENE | TOLUENE TOLUENE TOLUENE TOLUENE TOLUENE

miny | (oprm) REF $21 D1 | SENS S21 D1 | DELTA S21 REF FREQ SENS FREQ | DELTA FREQ

(dB) (dB) D1 (dB) $21 D1 (kHz) | $21 D1 (kHz) | $21 D1 (kH2)
10 0 20,0002143 0,0054614 0,0056757 25,6 386,2 2360,6
20 500 ~0,0008108 ~0,0027244 20,0019136 36,8 141 177.8
30 0 20,0002096 0,0027208 0,0029304 10,5 1413 151,8
40 500 20,0005393 20,0025614 20,0020221 28 1493 177,3
50 0 ~0,0004561 0,0023161 0,0027722 42,1 120,3 78,2
60 1000 | -0,0011795 20,0039706 20,0027911 54,8 263,3 318,1
70 0 0,0002363 0,0038742 0,0036379 34,1 208,1 2422
80 1000 | -0,0003039 ~0,0032231 20,0029192 91,9 209,7 301,6
90 0 ~0,0015457 0,0028496 0,0043953 4141 2193 194,8
100 1300 | -0,0011392 20,0043237 20,0031845 120 3443 2243

La sensibilit¢ dynamique apparente de la voie de référence est ainsi de

-0,42 udB/ppm pour la

détection de la vapeur de toluéne tandis que celle de la voie sensible est de -6,68 pdB/ppm, soit une
sensibilité dynamique en mode différentiel d’environ -6,26 udB/ppm. De la méme facon, la sensibilité
de la voie de référence est estimée a 0,18 udB/ppm et celle de la voie sensible 2 -7,13 ndB/ppm, soit
une sensibilité dynamique en mode différentiel du dispositif proche de -7,32 pudB/ppm pour la
détection de la vapeur d’éthanol.
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De facon similaire, si nous considérons maintenant I’étude dynamique en rapport avec I’évolution de la
fréquence, telle que suivie ici a partir de la courbe de phase, alors la sensibilité de la voie de référence
est de 87,25 Hz/ppm pour la détection de la vapeur de toluéne tandis que celle de la voie sensible est
de 449,3 Hz/ppm, soit une sensibilité dynamique en mode différentiel de 362,1 Hz/ppm. Aussi, la
sensibilité de la voie de référence est estimée a 14,71 Hz/ppm, celle de la voie sensible a 907,1
Hz/ppm, d’ou une sensibilité dynamique en mode différentiel de 892,4 Hz/ppm pour la détection de la
vapeur d’éthanol, pres de 2,5 fois supérieure a celle a la vapeur de toluéne. Un rapport et des résultats
semblables sont obtenus avec les données extraites a partir de Papproximation gaussienne des
parametres S, soit une détection de la vapeur d’éthanol avec une sensibilité 2,6 fois supérieure a celle a
la vapeur de toluéne, comme illustré en annexe dans la partie (VII1.3.2).

Alnsi, nous avons pu estimer un certain nombre de caractéristiques des réponses du dispositif D1 aux
vapeurs d’éthanol et de toluéne. Des différences de sensibilité sont visibles entre I’étude statique et
I’étude dynamique, relatives en partie au pas du balayage en fréquence (250 kHz) au cours de la mesure,
et surtout a la faible sensibilité de ce dispositif par rapport a ce pas de mesure et a la stabilité générale
des différents éléments du montage de test.

IV.3 Caractérisation sous COVs du dispositif a résonateur capacitif (D2)

IV.3.1Détection en statique du dispositif a résonateur capacitif (D2)

La détection avec ce dispositif (D2) est focalisée sur le suivi des variations de la fréquence de
résonance qui offre une assez bonne résolution malgré un facteur de qualité médiocre, d’autant plus
que les variations sont ici largement supérieures au pas du balayage fréquentiel (500 kHz). Les valeurs
sont également déterminées pour le résonateur de référence et le résonateur sensible, en vue d’une
détection différentielle. Ainsi, nous nous intéressons pour commencer a 'étude en mode statique a des
instants précis dans le temps pour la détection de la vapeur d'éthanol et de toluéne, comme pour le
capteur (D1). De méme, ce capteur (D2) a été exposé a la séquence de concentrations (C) d'éthanol et
de toluene dans les conditions définies dans la partie (IV.1) de ce troisieme chapitre.

Dans ce cas, nous avons deux résonateurs passe-bande (référence et sensible) et des agrandissements
autour de la fréquence de résonance de chaque résonateur sont proposés dans la Figure IV.13 et la
Figure 1V.14, afin de visualiser 'effet de chaque concentration sur les parametres Si2 (dB) des deux
résonateurs. Les courbes montrent le décalage fréquentiel toutes les 10 minutes apres le début de
l'exposition a 0, 500, 1000 et 1300 ppm d'éthanol et de toluene pour la premicre fois, soit a 10, 20, 60
et 100 minutes de la séquence globale, respectivement. Les valeurs relevées pour chaque concentration
et pour chaque type de vapeur sont reportées dans les tableaux (Table IV.7) et (Table 1V.8).
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Figure IV.13: Représentation de I’évolution en mode Figure IV.14: Représentation de I’évolution en mode
statique des parameétres Si2 (dB) des résonateurs de statique des parametres Sz (dB) des résonateurs de
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différentes concentrations de vapeur d'éthanol aprés 10 min différentes concentrations de vapeur de toluene apres 10
d’exposition a chaque concentration min d’exposition a chaque concentration

Pour ce dispositif (D2), comme pour (D1), nous avons aussi noté de faibles variations de la fréquence
de résonance sur le résonateur de référence. De nouveau, leur faible valeur par rapport au pas du
balayage fréquentiel permet difficilement d’en conclure un effet physique réel, d’autant plus que ces
variations sont ici positives, contrairement au dispositif (D1), et ce résultat n’est pas en accord avec
uniquement une éventuelle augmentation de permittivité du milieu dont les simulations prévoyaient un
effet assez similaire sur les deux dispositifs.

Par ailleurs, ces variations de fréquence sont quasi-négligeables par rapport a celles du résonateur
sensible qui sont, elles beaucoup plus importantes et significatives, ce qui permet de nouveau d’exclure
un effet important lié a une variation physique du milieu adjacent, comme la permittivité qui devrait
entralner une réponse similaire sur les deux voles, conformément aux résultats des simulations
présentés dans la partie (111.3.3) du chapitre 11, en particulier dans les tableaux (Table I11.7).

Concernant les pertes en dB, elles diminuent avec 'augmentation de la concentration sur la voie de
référence que sensible. Cependant, la variation de ces pertes est plus grande sur la voie de référence
que sur la voie sensible dans le cas de I’éthanol tandis que c’est l'inverse pour le toluene. Ainsi,
I’évolution des pertes est a prendre avec précaution en particulier sur la référence.
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Table IV.7: Valeurs expérimentales de ’évolution du premier mode du dispositif D2 en présence de différentes
concentrations d’éthanol suivant ’étude statique du parametre Sy

Temps c ETHANOL | ETHANOL | ETHANOL ETHANOL ETHANOL ETHANOL
(min) | (ppmy | REFS12D2 | SENSS12D2 | DELTA 812 REF FREQ SENS FREQ | DELTA FREQ
(dB) (dB) D2 (dB) S12 D2 (GHz) | S12D2 (GHz) | S12 D2 (GHz)
10 0 ~4,6240251 26,5397714 1,9157463 2,62858 3,42963 0,80105
20 500 4,6201069 ~6,5387850 1,0186781 2,62853 3,42752 0,79899
60 1000 | -4,6185390 26,5348012 1,9162622 2,62857 3,42705 0,79848
100 1300 | -4,6109414 26,5331386 1,9221972 2,62916 3,42651 0,79735

Table IV.8: Valeurs expérimentales de ’évolution du premier mode du dispositif D2 en présence de différentes
concentrations de toluéne suivant I’étude statique du parameétre Sy

Temps c TOLUENE | TOLUENE | TOLUENE TOLUENE TOLUENE TOLUENE
(min) | (ppmy | REFS12D2 | SENSSI2D2 | DELTA $12 REF FREQ SENS FREQ | DELTA FREQ
(dB) (dB) D2 (dB) S12 D2 (GHz) | S12D2 (GHz) | S12 D2 (GHz)
10 0 -4,5714025 -6,4772419 -1,9058394 2,63305 3,43206 0,79901
20 500 ~4,5726192 ~6,4762192 -1,9036000 2,63338 3,43103 0,79765
60 1000 | -4,5721691 ~6,4717110 ~1,8995419 2,63338 3,43101 0,79763
100 1300 | -4,5693248 ~6,4676810 ~1,8983562 2,63338 3,42952 0,79614

Toutes les valeurs en mode statique sont reportées sur la Figure IV.15 et la Figure IV.16 et une
linéarisation permet d’estimer les sensibilités par rapport a la fréquence de résonance en mode statique.
Ainsi, celle sur la voie sensible est d’environ -2,27 kHz/ppm pour I’éthanol et -1,67 kHz/ppm pour le
toluene, principalement liée aux changements des propriétés du matériau sensible et non aux
changements des propriétés du milieu. Néanmoins nous conservons le principe de la détection en
mode différentiel, avec des sensibilités estimées a -2,63 kHz/ppm pour I’éthanol et -1,90 kHz/ppm
pour le toluéne. Nous retrouvons ainsi une sensibilité plus importante a ’éthanol qu’au toluene, avec
ici un facteur 3 ou plus par rapport aux résultats obtenus en statique avec le dispositif (D1). La
sensibilité en dB est estimée a 1,29 udB/ppm et 8,9 ndB/ppm sur la voie de référence pour le toluene
et ’éthanol, respectivement. Celle-ci est autour de 7,34 udB/ppm et 5,38 udB/ppm sur la voie sensible
pour le toluéne et I’éthanol. Ainsi, le resultat en mode différentiel est de 6,05 pdB/ppm et -3,51
udB/ppm pour le toluéne et I’éthanol respectivement.

—TOLUENE REF S§12 D2 (dB)

4,56 T

B a5

o ;

B -a58 1

g

[/4]

m 4,59

8

j -4,6

=

o -4,61

z

S 462
4,63

| I .
I y=1,286E-06x-4,572E+00 .)
R? = 2,538E-01
F —
0 500 1000

CONCENTRATION (ppm)

@)

1500

Page 94 sur 200

—TOLUENE REF FREQ §12 D2 (GHz)

v = 2,357E-07% + 2,633E+00 4 l
R* = 6,667TE-01

2,6335
2,63345
2,6334
2,63335
2,6333
1 2,63325
2,6332
2,63315
2,6331
2,63305

dNOILLVLS HANLA
- (zHD) 9s DAY A7 ANANTOL

0 500

CONCENTRATION (ppm)

1000

(@)

2,633
1500




-+ TOLUENE SENS S12 D2 (dB) ==-ETHANOL SENS §12 D2 (dB)

==-ETHANOL SENS FREQ $12 D2 (GHz)

----- TOLUENE SENS FREQ $12 D2 (GHz)
-6,46 , 3,43 T 34325 g
E — 1 O
i RNUUUPRIORE. | N _ 1 =
E 647 1 [ I Sl E 34295 .. v = 1,666E-06x + 3,432E+00 ¥ 3432 c
O 648 ¥ > = R = 8,299E-01 ] "
- tl E 7,338 E-06x - 6,478E+00 _:\El 3,42() i 1 . 'J'_f é
: _6.49 ¥ R* =9,078E-01 85 T 34315 : =
g O 0 = 3,4285 A ] =B
65 £ =R + t 3431 @2
= 5 1 g2 ] Hz
=] E @ ; 3,428 4 - 1 uk
2 651 ¢ Z L 3,4305 % &
; A 3,4275 A x = O
M g5 + n g Hen . ] QR
A : =B . 1343 @
8 653 f Ch 3427 x ] =f
z 635 E—" Z _\:-2,2('\‘)I2-(J(\,\+i,42‘)|,+1lt)\J ] B
T e e R ix - 6,5401+00 T 3,4265 2 =9,023E-01 o # T 34295 I
TR CI R* = 9,444E-01 = ] 5
-6,55 + t t M 3426 + + 3,429 I
0 500 1000 1500 0 500 1000 1500
CONCENTRATION (ppm) CONCENTRATION (ppm)
(b) (b)
. B L —ETHANOL DELTA FREQ S12 D2 (GHz)
---TOLUENE DELTAS12D2 (dB) —ETHANOL DELTA S$12 D2 (dB) o
--TOLUENE DELTA FREQ $12 D2 (GHz)
-1,895 . 0,8015 0,7995 ai
Ev = 6,052E-06x- 1,906E-+00 -k 5 0,801 § | 790 g
2 1,9 4 R: = 9,832E-01 Y S = T — 0799 &
o] S R I S 08005 4 s,y = -LI02E-06x +7,989E-01 g
E - T w_vg »O00: R® = 8,599E-01 7079850 5
IR S——— 0,8 - ] =8=
S 29 10798 O E
o ; & 20,7995 ] &4
a  -1,9 f phs L 0,7975 & >
= b H® 0,799 - = o
F - - &
b 1 T0,797 = &
< a9 f i A 80,7985 - s ] ISps)
=) ‘ = B S 10,7965 @ L
z 1.92 :\ % & 0,798 4 ):-2,!;32I-.-l!(sx+H‘IIUHI“-UI\, ] 3
o T Y = -3,509E-06x - 1,916E+00 o < 0,7975 4 R? = 9,438E-01 - 0,796 as
b R* = 4,645E-01 T L
-1,925 ' ' S 0797 . ' 0,7955 1
0 500 1000 1500 0 500 1000 1500
CONCENTRATION (ppm) CONCENTRATION (ppm)
(9 (©)

Figure IV.15: Estimation de la sensibilité du dispositif D2
selon I’évolution en mode statique des pertes d’insertion du
parametre Sz (dB)des résonateurs de référence (a), sensible

(b) et en mode différentiel (c) en présence de vapeurs

Figure IV.16: Estimation de la sensibilité du dispositif D2
selon I’évolution en mode statique de la fréquence de
résonance du parameétre Sz des résonateurs de référence (a),
sensible (b) et en mode différentiel (c) en présence de

d'éthanol et de toluéne vapeurs d'éthanol et de toluéne

Cette étude conforte donc en partie les résultats obtenus avec le dispositif (D1). Cependant, I’étude
statique n’est pas suffisante pour caractériser la réponse et nous avons procédé également dans la
partie (IV.3.2) suivante a I’étude en mode dynamique en reconstituant la réponse en temps réel du
capteut.

1V.3.2Détection en dynamique du dispositif a résonateur capacitif (D2)

La répétabilité et la dynamique de détection en temps réel du capteur (D2) sont démontrées avec les
courbes de détection présentées dans la Figure IV.18. Celles-ci mettent visuellement en évidence que
les variations de fréquence sur le résonateur de référence sont trés faibles par rapport a celles sur le
résonateur sensible, excluant un effet important lié a une variation de permittivité du milieu lui-méme,
comme indiqué déja dans I’étude en mode statique.

Ainsi, la réponse du canal sensible dépend principalement de la wvariation des propriétés
physicochimiques du matériau sensible qui se traduit par la variation des propriétés électriques
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(conductivité, permittivité, pertes diélectriques). Les courbes de détection dynamique en temps réel
permettent aussi la visualisation de la réversibilité et ’estimation de la dynamique d'absorption ou de
désorption du capteur. Ce temps de réponse dans la cellule est d’environ 4 minutes entre 10 et 90% de
la valeur finale [152] en passant de 0 a 1300 ppm par exemple. 11 est représentatif des temps observés
en général sur lensemble des échelons, bien que le régime permanent ne semble pas toujours
totalement atteint sur la durée de I’échelon. De nouveau, une bonne répétabilité avec une variation
similaire pour les 2 étapes consécutives d’'une méme concentration (par exemple pour 1000 ppm) est
enregistrée, comme pour le dispositif D1.

Dans le cas du suivi de ’évolution dynamique des pertes, les variations sur la Figure IV.17 ne sont pas
concluantes par rapport a celles liées a I’évolution de la fréquence. Aussi, ces pertes sont susceptibles
au bruit de la mesure et leurs variations sont de 'ordre de quelques mdB, par conséquent il est trés
difficile d’en déduire une détection et une sensibilité correctes.
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Figure IV.17: Evolution dynamique des pertes d’insertion
du dispositif D2 selon le parameétre S12 (dB) des résonateurs
de référence (a), sensible (b) et en mode différentiel (c) en
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Figure IV.18: Evolution dynamique de la fréquence de

résonance du dispositif D2 selon le parameétre Sq2 des
résonateurs de référence (a), sensible (b) et en mode

différentiel (c) en présence de vapeurs d'éthanol et de toluene

Les données dans la Figure IV.18, ont permis d’extraire les valeurs qui sont reportées dans le tableau
(Table IV.9). Celles-ci correspondent aux valeurs des fréquences de résonance extraites sur la réponse
dynamique de chaque voie tous les 10 minutes apres le début de ’exposition a chaque concentration de
la vapeur d’éthanol ou de toluéne. Puis sont déduites et placées dans le tableau (Table IV.10), les
valeurs correspondant a la différence entre les valeurs successives (par exemple la différence entre la

valeur a

100 min et celle 2 90 min).

Table IV.9: Valeurs expérimentales de la fréquence de résonance du premier mode du parameétre Si2 du dispositif (D2)
extraites toutes les 10 min apres une exposition aux concentrations successives d’éthanol et de toluéne suivant I’étude

dynamique
Temps C ETHANOL ETHANOL ETDI_];??;)L TOLUENE TOLUENE T%LEE?EE
iy | opmy | REFFREQ | SENSFREQ | i) REF FREQ | SENSFREQ | pppoich)
$12 (kHz) $12 (kHz) - $12 (kHz) $12 (kHz) (i)
0,4 0 2739777,7 3261197,6 521419,9 2740449,2 3264478,2 524029
10 0 2739675,2 3261343,9 521668,7 2740554,8 3264422,4 523867,6
20 500 2739829,3 3260528,9 520699,6 2740530,5 3263620,5 523090
30 0 2739776,4 3261301,8 521525,4 2740628,2 3264475,7 523847,5
40 500 2739916,2 3260812,6 520896,4 2740577,5 3263698,5 523121
50 0 2739812,9 3261371,4 521558,5 2740588 3264284,1 523696,1
60 1000 2739972 3260203,6 520231,6 2740594,9 3263073,1 522478,2
70 0 2740056,8 3261388,4 521331,6 2740691,2 3264259,7 523568,5
80 1000 2740103,8 3260259,2 5201554 2740655,8 3263073 522417,2
90 0 2740156,9 3261584,5 521427,6 2740633,8 3264221,4 523587,6
100 1300 2740238,6 3259670,9 519432,3 2740600 3262564,3 521964,3

Table IV.10: Valeurs expérimentales des variations consécutives de la fréquence de résonance du premier mode du
parametre Sq2 du dispositif (D2) apres 10 min d’exposition aux différentes concentrations successives d’éthanol et de
toluene suivant I’étude dynamique

Tem c ETHANOL ETHANOL Egﬁ?gL TOLUENE TOLUENE TOD]LEIE}%EE
(mirlf)s (pp‘m )| REFFREQ | SENSFREQ FREG §12 REF FREQ | SENS FREQ FREG $12
S12 (kHz) S12 (kHz) (Fiz) $12 (kHz) $12 (kHz) (eE)
10 0 102,5 1463 2488 105.6 55,8 1614
20 500 154,1 -815 -969,1 243 -801,9 -777,6
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30 0 52,9 772,9 825,8 97,7 855,2 7575
40 500 139.,8 4892 2629 50,7 7772 7265
50 0 1033 558,83 662,1 10,5 585,6 575,1

60 1000 159,1 1167,8 1326,9 6,9 1211 1217,9
70 0 84,8 1184,8 1100 96,3 1186,6 1090,3
80 1000 47 11292 11762 354 1186,7 11513
90 0 53,1 13253 1272,2 22 11484 1170,4
100 1300 81,7 1913,6 19953 33,8 16571 1623,3

Ces valeurs du tableau (Table IV.10) sont enfin reportées dans la Figure IV.19, permettant d’estimer la
sensibilité dynamique de chaque résonateur du dispositif (D2) en présence des deux types de COVs
pour des concentrations allant de 500 a 1300 ppm. La sensibilité de la voie de référence est ainsi
estimée a -0,07 kHz/ppm, celle de la voie sensible a -1,93 kHz/ppm, ainsi la sensibilité dynamique en
mode différentiel du dispositif vaut -1,85 kHz/ppm pour la détection de la vapeur de toluéne. De
maniere similaire, la sensibilité de la voie de référence est estimée a 0,11 kHz/ppm pour la détection de
la vapeur d’éthanol, celle de la voie sensible a -2,04 kHz/ppm, soit une sensibilité dynamique en mode
différentiel du dispositif de -2,15 kHz/ppm.

Ces résultats, qui corroborent ceux obtenus en statique, mettent en évidence 'intérét de ce dispositif
en terme de sensibilité, pourtant malgré des facteurs de qualité encore faibles et qui feront ’objet de
propositions d’amélioration ultérieurement. De plus, cette sensibilité dynamique du capteur a la vapeur
d’éthanol est preés de 1,2 fois supérieure a celle a la vapeur de toluéne. Ce résultat est cohérent avec
celui obtenu a partir des données extraites des approximations gaussiennes des parametres S, comme
illustré dans I'annexe (VIIL.3.3). Il peut s’expliquer en partie par la différence de permittivité (due au
moment dipolaire p et la nature des liaisons) entre les molécules d’éthanol et celles du toluene dans la
couche sensible autour de la fréquence de résonance dans la plage de fréquence de 2 a 4 GHz.

Nous reviendrons sur cette différence et sur le moment dipolaire (u) dans la partie (IV.4) suivante,
pour une meilleure compréhension des phénomeénes et car cela pourra ouvrir une voie a des
perspectives intéressantes pour aller vers plus de sélectivité.
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IV.4 Synthése sur les mesures sous gaz

IV.4.1S8ynthése des résultats expérimentaux de détection de vapeurs

Figure IV.19: Estimation de la sensibilité dynamique du
dispositif D2 selon la fréquence de résonance du parametre
S12 des tésonateurs de référence (a), sensible (b) et en mode

différentiel (c) en présence des vapeurs d'éthanol et de

toluéne

Nous synthétisons ici brievement les principaux résultats expérimentaux obtenus sous vapeurs, en

termes de sensibilité des voies de référence, sensible et en mode différentiel, pour la détection

d’éthanol et de toluene avec les deux dispositifs D1 et D2 étudiés, suivant Iétude statique et

dynamique.

IV.4.1.1 Résultats du dispositif a résonateur stub (D1)

Etude statique Fréquence en kHz/ppm Gain (pertes) en udB/ppm
Voie Référence Sensible Différentiel Référence Sensible Différentiel
Ethanol -0,105 -0,971 -0,866 -0,85 -13,57 -12,72
Toluéne -0,200 -0,633 -0,433 -7,52 -8,82 -1,29
Etude Fréquence (suivant I’évolution de la phase) en .
dynamique kHz/ppm Gain (pertes) en udB/ppm
Voie Référence Sensible Différentiel Référence Sensible Différentiel
Ethanol 0,015 0,907 0,892 -0,18 -7,13 -7,32
Toluéne 0,087 0,449 0,362 -0,42 -6,68 -6,26
IV.4.1.2 Résultats du dispositif a résonateur capacitif (D2)
Etude statique Fréquence en kHz/ppm Gain (pertes) en udB/ppm
Voie Référence Sensible Différentiel Référence Sensible Différentiel
Ethanol 0,362 -2,27 -2,63 8,9 5,38 -3,51
Toluéne 0,236 -1,67 -1,90 1,29 7,34 6,05
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Etude

Fréquence en kHz/ppm

dynamique
Voie Référence Sensible Différentiel
Ethanol 0,11 -2,04 -2,15
Toluéne -0,07 -1,93 -1,85

IV.4.2 Estimation de Ia contribution des différents mécanismes de détection

Au cours de cette étude, nous avons ainsi montré que les capteurs présentent une variation de la
fréquence et des pertes en transmission (pertes d’insertion) en présence des différentes concentrations
de vapeurs d’éthanol et de toluéne. Plus importantes sur la voie sensible, ces variations sont
principalement attribuées aux interactions entre le matériau sensible (PEDOT:PSS-MWCNTSs) et les
COVs, comme nous I’avons évoqué dans la partie (IV.2) de ce chapitre. Ces résultats sont en accord
avec les réponses attendues a priori pour ce type de couche sensible polymere a base de PEDOT:PSS,
notamment en les rapprochant des résultats et analyses de I’équipe de C. Wongchoosuk [71], sur un
capteur résistif a couche sensible composite graphene-PEDOT:PSS, qui montrent une augmentation de
résistance en présence de vapeurs d’ammoniac, et dans une moindre mesure, d’autres vapeurs
(diéthylamine, acétone, éthanol, méthanol, toluene). Ils seront toutefois a confirmer par d’autres
structures identiques ou comportant des variantes, et d’autres modes de résonance. En effet, par
rapport a exemple des travaux de la référence [71], la présente étude considére le comportement de
matériaux sensibles différents, quoique fondés sur une approche similaire de nanocomposite hybride
carboné a base de PEDOT:PSS, et d’une structure fonctionnant a des fréquences de plusieurs
gigahertz. Aussi, aux variations de conductivité visibles sur le comportement de résistances a basse
fréquence, s’ajoutent ici des variations de permittivité, qui dépendent de la fréquence. Cependant, le
comportement que nous observons en terme variation de résitance est plus proche de celui qui est
obtenu par I’équipe de Marcos A. L. dos Reis avec I’exposition a la vapeur d’éthanol d’une couche a
base de PEDOT:PSS dopé avec du M R (Methy/ Red). Toutes les variations peuvent avoir pour origine
les mécanismes de détection proposés pour les couches sensibles a base de polymeres conducteurs
[71], déja abordés dans la partie (I1.3) du chapitre I, notamment :

» Le mécanisme d’oxydoréduction (redox) entre le polymere et les particules ciblées suivant la
séquence des concentrations (C) définie dans partie (IV.1.1) : il correspond a la chimisorption
due a la réaction de réduction entre les molécules des COVs et l'oxygene a la surface du
matériau sensible. Ce mécanisme peut étre par exemple caractérisé par le fait que le
comportement de la couche sensible est assimilable a celui d’un capteur semi-conducteur 2
oxyde métallique de type p (MOS) ou de type n (MOS), selon les interactions chimico-
électriques entre la couche et les gaz ou les particules cibles, comme illustré sur la Figure IV.20,
[153]. Ce mécanisme est irréversible en particulier 4 pression et a température constante
comme dans notre cas a température ambiante. Il n’est pas dominant dans le processus de
détection des capteurs (D1) et (D2). En effet, les réponses dynamiques des deux dispositifs
(Figure IV.9, Figure IV.10 et Figure IV.18) montrent que l'adsorption et la désorption des
molécules des deux COVs se font de maniére réversible avec un temps de réponse similaire
(estimé a 6 min environ pour D1 et 4 min pour D2) sans faire varier par exemple la
température pour assurer ’adsorption ou la désorption comme souvent dans les capteurs a
oxydes métalliques.
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Figure IV.20: Diagramme schématique pour le changement de la résistance du capteur lors de l'exposition au gaz cible (gaz
réducteur) dans les cas de capteurs MOS de type n et de type p [153]

» Le mécanisme du transfert de charge électrique direct entre le polymére et les particules
ciblées : il correspond a une physisorption due a I’adsorption des molécules des COVs a la
surface du matériau sensible, conformément aux interactions entre les électrons et les trous des
molécules du donneur et de I'accepteur d’électrons, respectivement. Ce mécanisme se
caractérise selon le degré de délocalisation des électrons du film sensible qui augmente ou
diminue par transfert de charge électrique en fonction de la nature et de la concentration des
molécules de COVs adsorbées. Ce mécanisme de détection est réversible et il est largement
dominant et adopté pour expliquer le changement des propriétés électriques d’'un polymere
conducteur en présence de particules acides ou basiques notamment a température et pression
ambiantes. Ainsi, 'augmentation de la concentration des vapeurs d’éthanol ou de toluéne
(azote + COVs) est susceptible d’impliquer une augmentation des porteurs de charge
électrique, notamment des électrons dans la couche sensible entrainant une augmentation de la
conductivité électrique de celle-ci. En outre, nous rappelons que la présence des MWCNT's
(0,01%) dans le PEDOT: PSS dans notre cas, augmente la rugosité de surface qui améliore la
surface spécifique d'adsorption du matériau sensible. La sensibilité au COVs est ainsi
directement proportionnelle a la rugosité de surface du film sensible en raison d'un rapport
entre la surface et le volume spécifique [154]. De plus, l'augmentation de cette surface
spécifique d'adsorption favorise les interactions entre les électrons m par chargement des
MWCNTSs dans la matrice polymere [103]. En effet, dans des conditions ambiantes les
matériaux carbonés (CNTs, graphene,...) se comportent comme un semi-conducteur de type p
qui contient des porteurs de charges similaires a des trous [155]. Ainsi, les molécules des COV's
peuvent interagir non seulement avec les électrons © des MWCNTSs et du PEDOT: PSS mais
aussi avec les liaisons n-n entre les MWCNTs et PEDOT: PSS [141], [71], [103]. Cela donne
une information et une perspective sur I'amélioration de sensibilité car 'augmentation de la
teneur en MWCNTSs dans la matrice polymere peut augmenter la longueur des conjugaisons du
réseau m et par conséquent les interactions n-m. Un tel phénomeéne, s’accompagnant d’une
augmentation de conductivité de la couche, est compatible avec la faible augmentation des
pertes d’insertion en dB observée expérimentalement (Figure IV.5, Figure IV.6 et Figure 1V.9),
comme simulée précédemment (Figure I11.22). Néanmoins, nous constatons dans le cas des
résultats expérimentaux présentés, une diminution de la fréquence, qui n’est pas en accord avec
le seul phénomene décrit ici, ayant montré qu’une augmentation de conductivité de la couche
sensible a permittivité constante (suivant la relation (I11.7) dans la partie (I11.2.3) du chapitre
II) se traduisait plutot par une augmentation de la fréquence de résonance des dispositifs
proposés [156].
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» Le mécanisme de gonflement du polymeére, complémentaire aux deux premiers : il correspond
au processus de diffusion des molécules de COVs dans les chaines de la matrice PEDOT:PSS-
MWCNTSs [107], suivant la séquence des concentrations (C) définie dans partie (IV.1.1). La
diffusion des molécules est susceptible d’éloigner ou de rapprocher les voies conductrices dans
la matrice du polymeére composite, ce qui entraine une diminution ou une augmentation de la
conductivité électrique du matériau sensible en présence des molécules de COVs,
respectivement. Ce mécanisme est également réversible puisque la conductivité de la couche
sensible revient a sa valeur initiale lorsque le polymere retrouve son volume initial d’avant la
diffusion des molécules de COVs avec la purge d'air sec ou d’azote. Dans notre cas, le retour a
la ligne de base ou la valeur initiale n’est pas total. Aussi, ce mécanisme est difficile 2 mettre en
évidence et il n’est vraisemblablement pas le seul mis en jeu. Il est probable qu’il accompagne
la physisorption, offrant ainsi une explication possible a la diminution de la fréquence de
résonance en présence d’éthanol ou de toluene (Figure IV.5, Figure IV.6, Figure IV.13 et
Figure IV.14).

Grace a la combinaison de ces trois mécanismes, les propriétés physiques, électriques et mécaniques du
film de (PEDOT:PSS-MWCNTSs) sur la voie sensible évoluent en présence des COVs tandis que peu
de variations affectent la voie de référence surtout dans le cas du dispositif (D1) dont I’or est un métal
noble qui s’oxyde peu avec le temps par exemple. Aussi, nous avons noté que la sensibilité des
dispositifs (D1 et D2) en mode différentiel a la vapeur d’éthanol est constamment légérement
supérieure a celle a la vapeur de toluéne. Ce résultat peut s’expliquer par le fait qu’a concentration et a
polarisation égales, la permittivité (par conséquent la conductivité) des particules de toluene n’est pas
identique a celle des particules d’éthanol. En effet, si la majorité des travaux dans la littérature
présentent des mécanismes d’interactions entre les especes et les matériaux sensibles, en les associant a
des variations de conductivité de ces matériaux, il est a noter ici que la permittivité elle-méme doit étre
considérée comme un parametre important dans le cas des structures étudiées. Constituant un élément
d’explication de la différence de réponse entre les vapeurs d’éthanol et de toluéne, ce parameétre est
abordé dans la partie (IV.4.3) suivante. Par ailleurs, nous estimons que la physisorption est le
mécanisme de détection prépondérant dans le cas de nos tests en laboratoire puisque les temps
d’adsorption et de désorption sont similaires et qu’au moment de la désorption (0 ppm c’est-a-dire
azote pur), les réponses dynamiques des capteurs ont tendance a revenir a leur état initial a température
ambiante ce qui exclut la dominance de la chimisorption. De plus, ’'azote pur (sec) est utilisé comme
gaz porteur ce qui exclut 'influence de ’humidité mais pas le mécanisme de gonflement.

1V.4.3 Estimation de la différence de sensibilité des dispositifs entre la vapeur
d’éthanol et celle du toluéne

IV.4.3.1 Eléments sur la permittivité du film sensible en présence de vapeurs

La permittivité ou constante diélectrique du gaz ou des molécules ciblées (azote pur ou azote + COVs
dans notre cas) peut étre estimée selon les équations de Debye par la relation simplifiée de 1'équation
(IV.1) [141].

2
ggaz = 1+ 4TN(0¢ +5.2) (IV. 1)

Dans cette équation, &g, correspond 4 la constante diélectrique du gaz cible (COVs) suivant la
séquence des concentrations (C) définie dans partie (IV.1.1), N est le nombre de molécules par cm?3, o
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est la polarisabilité rapide ou induite par molécule, u est le moment dipolaire permanent, k est la
constante de Boltzmann, et T est la température en Kelvin. Nous avons noté que les constantes
diélectriques des gaz polaires (i # 0) et non polaires (u = 0) difféerent sensiblement. La valeur de p
explique souvent pourquoi les variations dues aux gaz polaires sont nettement plus importantes par
rapport aux variations dues aux gaz non polaires. C’est aussi le cas entre ’éthanol et le toluéne puisque
le péthanol (1,66 Debye) [157] est supérieur au peolwene (0,375 Debye) [158]. En outre, la polarisation
dépend de la permittivité des especes cibles et de celle des matériaux (principalement des COVs, de la
couche sensible et du substrat papier ou kapton dans notre cas) qui évoluent chacune en fonction de la
fréquence [126], [138].

De plus, il existe différents mécanismes de polarisation en fonction de la fréquence tel qu’illustré et
rappelé dans la Figure 11.14 de la partie (II.5) du chapitre I. Les mécanismes de polarisation
électronique et ionique contribuent a la création de dipdles induits sous l’action du champ
électromagnétique appliqué. La formation de ces dipoles est due au déplacement du centre géométrique
des charges électriques positives par rapport aux charges électriques négatives pour un atome ou une
structure moléculaire, mécanismes caractéristiques de la polarisation électronique et ionique,
respectivement. Ces phénomeénes sont trés rapides et leurs temps de réponse font qu’ils se produisent
dans la bande des fréquences optiques et infrarouges, respectivement. Le moment dipolaire induit par
le champ électromagnétique appliqué est proportionnel a ce champ. La polarisation en résultant est
définie par la relation (IV.2) :

B. = Ny E (V. 2)

Dans cette équation P, correspond a la polarisation rapide qui se produit aussitot aprés application
d’un champ électromagnétique. N; est le nombre de dipéles induits par m? et o, est la polarisabilité
rapide qui dépend de la nature du matériau. Cependant certaines molécules de par leur géométrie ainsi
que de par la nature de leurs liens chimiques, possedent un moment dipolaire électrique permanent.
C’est le cas de I’eau, du méthanol ou encore de I’éthanol par exemple et comme nous 'avons déja
indiqué, ce sont des matériaux polaires. Grace a leur moment dipolaire permanent, les matériaux a
molécules polaires ont souvent une permittivité relative élevée en basse fréquence et sous leur forme
liquide, comme le montrent les valeurs du tableau (Table IV.11) et le phénoméne de relaxation
diélectrique dipolaire de I’éthanol [123], dans la Figure 1V.21 qui montre que les parties réelle et
imaginaire de la permittivité de ’éthanol décroissent au-dela de la fréquence de relaxation diélectrique
(1 GHz) en tendant vers une valeur de permittivité proche de celle du toluene (en basse fréquence)
pour les fréquences autour de 10 GHz et vers 1 pour les fréquences infinies. La relaxation diélectrique
du toluéne n’est pas représentée par manque de données dans la littérature.

Table IV.11: Propriétés de liquides polaires et non polaires a basse fréquence (< 1 MHz)

Matériau p (kg/m?3) & n? u (Debye)
Hexane (CgHis) 655 1,89 1,89 0
Heptane (C7H ) 684 1,02 1,92 0
Benzene (Coly) 879 2,28 2,25 0
Tce;rrsff;:r(‘ggliu 1600 2,24 2,13 0

Eau (H,0) 1000 80,4 1,77 1,85
Méthanol (CH;OH) 791 33,6 1,76 1,70
Ethanol (C,HO) 789 245 1,36 1,66
Chloroforme (CHCL) 1483 481 2,07 1
Toluéne (C,Hs) 867 2,38 1,49 0,37
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Figure IV.21: Exemple de la relaxation diélectrique dipolaire de I’éthanol autour de 1 GHz : les parties réelle (a) et
imaginaire (b) de la permittivité sont superposées a un modele théorique fondé sur la théorie de Debye de la rotation

visqueuse a des fins de comparaison [123]

Tous les dipdles permanents sont orientés de maniére aléatoire en I’absence d’un champ électrique
externe, dans ces conditions la polarisation intrinséque est nulle. Cependant, en présence d’un champ
électrique les dipodles s’orientent dans la direction du champ et la polarisation résultante est non nulle.
De plus, pour des valeurs de champ modérées, comme dans notre cas, le phénoméne est proportionnel
au champ électrique et il est défini par la relation de ’équation (IV.3) :

Ngp? =

P.=
d = “zkT

(IV.3)

Ou u est le moment dipolaire du dipdle permanent, Nq est le nombre de dipdles par unité de volume
(m3), T est la température en Kelvin et k la constante de Boltzmann (k = 1,38 X 10-23 J/K). Nous
devons le développement de cette équation aux travaux de Paul Debye en 1945 [159]. La polarisation
totale qui contribue a l'apparition des dipoles induits et a lorientation des dipoles permanents
s’exprime ainsi par la relation (IV.4) :

- N uz -
Piotale = (Njar + ?;it_T)E (1v.4)

Or la polarisation totale peut aussi s’exprimer en fonction de la susceptibilité électrique du matériau
(x), par la relation (IV.5).

Piotale = €0XE v. 5)

Si €, est la permittivité relative du matériau polarisé (dans le cas général), €54, la permittivité relative du
r g gaz
gaz polarisé (azote ou azote + COVs dans notre cas), on a :
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e=1+y (1v.6)

_ Njor Ngup?
g=1+ 04 AT (IV.7)
— Njar Ngp?
ggar = 1 + LT+ ST (IV.8)
N u?
Egazzl + g((xrﬁ' 3KT. (IV9)

L’équation (IV.9) est déduite de I’équation (IV.7) qui est valable pour un matériau dont les dipoles se
comportent de maniére presque indépendante, comme les substances trés diluées ou les gaz a basse
pression dans notre cas. Toutefois, dans le cas d’un matériau peu dilué ou solide comme la couche
sensible en I’absence de gaz, il faut tenir compte de linteraction entre les dipdles et la relation
s’exprime par ’équation de Clausius-Mossotti (IV.10) :

e&r—1 _ Njar Ngp?
€r +2 3gg 9gokT

(IV. 10)

En outre, lorsque la polarisation d’un matériau est faible (y << 1), ’équation (IV.10) se simplifie en
équation (IV.7). Pour un composé moléculaire, la polarisabilité représente la somme des polarisabilités
de chaque atome de telle sorte que N et Ng représentent tous les deux le nombre de molécules par
unité de volume (cm?), c’est-a-dire N qui est défini par ’expression (IV.11) :

— PNa
N =20 (IV.11)
Er -1 _ l L
g +2  3gg (o 3kT (1v.12)
1+ —(ap+ ”—2)
fos = ——— 20— (IV.13)

Par conséquent I’équation (IV.13) est déduite de ’équation (IV.12), ou €4 est la permittivité relative de
la couche polarisé sans gaz, N est le nombre de molécules par m3, Na est le nombre d’Avogadro, p est
la masse volumique et M est la masse molaire. Dans le cas de nos dispositifs, nous nous sommes dans
la plage des fréquences micro-onde (300 MHz a 300 GHz) dans laquelle la polarisation dipolaire est
prépondérante. Ainsi, la contribution des dipoles permanents et induits est trés importante sur la
variation de la permittivité du milieu (€ga;) C’est-a-dire de la chambre de transit du gaz suivant la
relation (IV.9) qui est équivalente a la relation (IV.1) et sur la variation de la permittivité de la couche
sensible (£¢¢) suivant la relation (IV.13). La permittivité diélectrique effective du film sensible (Eqff ¢s)
ou du substrat lors de I'absorption d’un gaz peut alors étre exprimée par la relation (IV.14) [107]. i

€eff cs = €cs T (P[( €gaz — 1) — Q& — 1)] v. 14)
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Ou @ est la fraction volumique du gaz dans la couche sensible et Q est un coefficient expérimental
représentant un gonflement non idéal. Q peut étre considéré comme proche de 1 (gonflement idéal)
dans le cas des polymeres élastiques caoutchouteux.

Un quatriéme type de polarisation est la polarisation inter-faciale [160] qui survient aux interfaces
internes dans les matériaux non homogenes ou composites comme le PEDOT:PSS-MWCNTs, en
basse fréquence.

Enfin, la permittivité étant tres dépendante de la fréquence et vice versa comme nous venons de le voir
précédemment et dans le chapitre 1I, nous nous sommes proposés de baser les réponses de détection
des capteurs et la comparaison de la sensibilité 4 la vapeur d’éthanol a celle a la vapeur de toluéne sur
les variations de fréquence en mode différentiel dues a la variation de la permittivité du matériau
sensible en présence des COVs et en particulier a la différence de moment entre ces derniers dans la
plage des fréquences micro-ondes.

IV.4.3.2 Eléments sur I’intérét de la transduction micro-onde et sa sensibilité a la permittivité

Dans la littérature, 'approche de détection différentielle avec une voie de référence dynamique est
particulierement utilisée pour les capteurs a ondes acoustiques de surface. Une bonne complémentarité
existe entre ces capteurs, fondés sur un effet mécanique, et ceux que nous proposons dans cette étude,
fondés sur un effet électromagnétique, comme le montre la synthése non exhaustive dans le tableau
suivant (Table IV.12).

Pour les deux types de transducteurs, les variations dues a la vapeur d’éthanol sont plus importantes
que celles de la vapeur de toluéne, c’est aussi le cas pour le capteur chimio-résistif avec du
PEDOT:PSS comme couche sensible présenté dans la littérature [71]. En se référant a leur fréquence
de résonance de l'ordre de 10? Hz pour les capteurs D1 et D2 et de 105> ou 10* Hz pour les capteurs
acoustiques, l'ordre de grandeur de ce rapport de fréquence qui est de Pordre de 10 a 100 entre les
deux types de dispositifs se retrouve sur leurs sensibilités respectives (Table IV.12), conduisant a une
sensibilité relative similaire au regard de la fréquence de résonance de chaque dispositif.

Table IV.12: Synthése complémentaire des résultats expérimentaux

Littérature

[163]

Littérature

Nom D1 D2 [161]

Littérature [1 62]

Résonateur
capacitive passe-
bande micro-onde

Résonateur stub
stop-bande micro-
onde

Résonateur a
onde de Love

Résonateur a

Type de transducteur onde de Love

Résonateur QCM

Nombre de modes de
résonance sur la plage 4 2 - - _
duDC 2 6 GHz

Nombre de modes

1 (premier mode)

1 (premier mode) - - -

exploitable
, P Balayage . . Autour de
Fréquence de détection ) . Balayage fréquentiel Autour de 0,01 Autour de 0,117
des VOCs fréquenticl de de2a4GHz 0.114 - 0,115 GHz - 0,118 GHz
0,271 2 1,27 GHz GHz ’
Type de couches PEDOT:PSS- PEDOT:PSS- Oxyde de é\; g“’d‘“g,essde PEDOT:PSS-
sensibles MWCNTS MWCNTs Graphéne obeces au MWCNTSs
palladium (Pd)
Nombre d.e couche 50 5 ) ) 5
sensible
Surface de la couche 5 5
0,280 mm 22,86 mm - - -

sensible
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Element.de P,erm1t.t1v1te Plermlt.tlvlte Effet de masse Effet de masse Effet de masse
perturbation électrique électrique
Température de Température Température Température Température
détection ambiante ambiante ambiante ambiante
Plage des R R
concentrations de la De300a1300 1 1o 50021300 ppm | P27 | De1224120 ppm | De 10 4 100 ppm
% ppm ppm
vapeur d’éthanol
Plage des R
concentrations de la De 500;1300 De 500 4 1300 ppm - De 11,6 4 116 ppm -
vapeur de toluéne PP
SCHSIbﬂ,lFe 4 la vapeur 892,5 Hz/ppm -2,535 kHz/ppm 112 Hz/ppm 2,8 Hz/ppm 12 Hz/ppm
d’éthanol
Sensibilité a la vapeur | 365 5 1 /ppm -2,147 kHz/ppm - 1,1 Hz/ppm -
de toluéne ’ pP ? bp ’ PP

Ces résultats démontrent la faisabilité de capteurs trés prometteurs en se basant sur la transduction
micro-ondes, comme en témoignent également les autres études basées sur le méme type de
transduction (Table 1V.13), menées sur la méme période que les travaux de cette these et qui montrent
des possibilités de détection de diverses particules ou molécules avec une bonne sensibilité, méme sans
couche sensible mais dans ce cas en n’assurant aucune sélectivité. Cependant, ces récentes études se
basent principalement sur des mesures statiques qui ne tiennent pas compte de la dérive temporelle sur
la mesure, du temps d’adsorption et de désorption. Aussi, elles n’ont pas vocation a vouloir séparer la
détection physique de la détection chimique en faisant une mesure différentielle, notamment dans le
cas de ces capteurs chimiques. Il est alors plus difficile voire impossible de minimiser les effets
purement physiques et liés aux parameétres extérieurs, par rapport aux effets chimiques ou associés aux
espéces cibles, ainsi que les effets de dérive puisque leurs mesures se font avec un dispositif n’ayant
qu’une seule voie qui sert en méme de référence et de mesure.

Table IV.13: Synthése sur les capteurs a transduction micro-ondes au cours des dernieres années couvrant la période de
cette thése

Nom Réf. [164] Réf. [165] Réf. [166] Réf. [167) Réf. [168] Réf. [169] Réf. [170] Réf. [171]
Guides Résonateur
, , Résonateur d'ondes . mlcro-\
Résonateur | Résonateur . . Guides Condensa- ondes a
Type de . N annulaire micro- ) . Coupleur
micro- annulaire a . d'ondes teur cavité .
transduc- . flexible ondes . . . . hybride
. ondes micro- . o micro- interdigital passif .
teur micro- ) micro- intégré . S micro-
planaire ruban ondes micro- intégré
ondes . . ondes dans un . ruban
actif planaire , coplanaire ruban dans un
couplé substrat
(STI7) substrat
(S1Iw)
Fréquence Autour de
Autour de
de Autour de Autour de Autour de 4 | Entre 4 et Entre 2 et 2,28 GHz 36 and Autour de
fonctionne- 1,52 GHz 8,5 GHz GHz 6 GHz 10 GHz et 6,55 4 1'5 Gy 2,4 GHz
ment GHz '
Billes
absorbantes .
Typede 1\ 16p199. . polyméri- . Nanoparti- PEDOT:P
couche zéolithe ’ Aucune zéolithe cules de Aucune
. M2 ques (non- . SS- DMSO
sensible . TiO,
conductti-
ces) (V503)
Températu-
fonffcijreln@ Ambiant Ambiant Ambiant Ambiant Ambiant Ambiant Ambiant Ambiant
ment
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Molécul Méthyle
oones CO, H;0 éthyle H, Toluéne NH; H,0 Ethanol
ciblées L
cétone
ifgen‘gf;i <50 % <2vol% | De250a 5o H De504500 | Del00a | 0%a80% | oo
conen CO, H,O 1000 ppm o ppm 500 ppm H,O pp
Sensibilité 24 kHz/% 40 Entre 8,1 101
chstbiite CO, . kHz/ppm | et 33,9% . . kHz/RH .
Fréquence Fréquence Fréquence Fréquence Fréquence
T}ype de , de ) de , de ) de Si1 (dB) Si1 (dB) et , de Si1 (dB)
réponse résonance tésonance résonance | résonance S21 (dB) résonance
du Sz du Sy du Sz du Sy du Sy
. Statique/ .
Type de Statique Dynamique Statique Statique Dynami- Dynami- Statique Dynami-
mesure que que que

Ainsi, contrairement a la majorité de ces études, notre travail s’articule et s’exprime par une étude
dynamique différentielle en intégrant dans un dispositif sur un méme substrat, une voie de référence
(un capteur physique) et une voie sensible (capteur chimique). La mesure finale de chacun des capteurs
est par conséquent, le résultat de la différence entre la réponse des deux voies afin de réduire
I'influence des effets physiques, par exemple ceux liés aux variations de la permittivité électrique du
milieu environnant. De plus, nous avons opté pour des matériaux et une technologie de fabrication par
impression jet d’encre a faible colt, contrairement a celle utilisée pour les dispositifs intégrés dans un
substrat (STW) par exemple.

Enfin, dans notre cas la sensibilité, la sélectivité et la spécificité pourront étre obtenues et/ou
améliorées en réalisant des réseaux de capteurs, en augmentant le nombre de couches du matériau
sensible et en fonctionnalisant chimiquement ce dernier. Tout cela devra étre accompagné d’un
traitement des données efficace (type deep learning ou multi-variable data analysis) associé a une
instrumentation performante et présentant une bonne résolution.
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V.Chapitre IV : Systéme d’instrumentation pour
I’interrogation des capteurs

Dans ce chapitre nous parlons de la faisabilit¢é d’un nouveau systeme d’instrumentation et
d’interrogation filaire des capteurs a transduction électromagnétique en temps réel qui fonctionnent a
des fréquences de l'ordre du gigahertz. Lun des intéréts d’un tel systeme est 1’adaptabilité ou
Iintégrabilité dans le cadre des systémes communicants. Le but de cette instrumentation est de
récupérer le maximum d’informations avec possiblement une grande résolution a travers les vatiations
des caractéristiques électriques du capteur dans la bande de fréquence allant jusqu’a 6 GHz et d’en déduire
le plus précisément possible la présence et la quantification des especes cibles. Il existe plusieurs méthodes
d’instrumentation, en boucle ouverte ou en boucle fermée. Nous nous sommes orientés vers une
approche en boucle ouverte comme dans le cas d’un analyseur de réseau vectoriel pour caractériser
précisément et uniquement le capteur grace au parametre de transmission Sz1 ou Si2 (amplitude en dB et
phase en degré).

V.1 Généralités sur les systémes d’instrumentation existants

Le role d’un systeme d’instrumentation est de recueillir les informations nécessaires a la connaissance
de I’état d’un systeme tel qu’un capteur et de les délivrer sous une forme appropriée a leur exploitation
et leur interprétation. Ainsi, un capteur, aussi performant soit-il, n’est utile que s’il est associé a un
systeme d’instrumentation capable de conditionner et de restituer les informations liées a des variables
physiques ou chimiques (température, pression, champ magnétique,...) qui correspondent au
mesurande du capteur. Selon le type de capteurs utilisés, les besoins en termes d’instrumentation et de
conditionnement varient énormément et aucun instrument n’est capable de répondre aux besoins de
tous les types de capteurs.

Les approches les plus courantes d’instrumentation de capteurs sont les montages potentiométriques,
les ponts de Wheatstone ou encore les circuits oscillants. Ces approches se limitent souvent aux basses
fréquences a I’exception des montages oscillateurs [172]. Par rapport a la plage de fréquences de
fonctionnement de nos capteurs (DC a 6 GHz), nous pouvons utiliser une approche en boucle fermée
comme la configuration en oscillateur ou une approche en boucle ouverte comme un analyseur de
réseaux vectoriel (IVINA), tel que nous I'avons montré dans le chapitre III [173], ou encore une
interrogation sans fil de type radar [25], qui ne fait pas ’objet de ces travaux de these.

Notre équipe (MDA pour Microsystemes de Détection a ondes Acoustiques et alternatives) a une
longue expérience dans I'étude de la propagation des ondes dans des dispositifs résonants et les
phénomenes dynamiques d’interaction avec un milieu adjacent solide, liquide ou gazeux, en vue de la
réalisation de micro-capteurs sensibles et fiables. Ces micro-capteurs notamment les capteurs a onde de
Love sont instrumentés avec les deux premicres approches, c’est-a-dire boucle fermée en configuration

oscillateur comme dans la Figure V.1 et boucle ouverte en configuration VNA comme dans la Figure
V.2.

Les I”INA sont souvent treés colteux en particulier ceux qui sont a la pointe de la technologie avec une
bande de fréquence tres large, comme I’Anritsu VectorStart ME7838A qui peut atteindre la fréquence
de 110 GHz et dont le prix de départ est d'environ 575 850 § US. Cependant, il existe désormais des
VNA dont le cout et les fréquences sont inférieures mais ils n’ont que deux ports notamment, le
Pocket VNA qui couvre une plage de fréquence allant de 500 kHz a 4 GHz dont le prix est d’environ
430 § US. Ainsi, nous avons décidé de réaliser notre propre instrument qui intégrerait nos
caractéristiques et nos contraintes (par exemples 4 ports) et dont le cott serait autour de 200 €.
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L’instrumentation en configuration oscillateur se base sur les conditions de Barkhausen. D’ou, la
fréquence d’oscillation est déterminée par la condition de phase, a proximité de la fréquence de résonance
du capteur et tel que le déphasage total de la boucle soit nul (soit 0+2kmn). De plus, en méme temps et a la
méme fréquence d’oscillation, 'amplification ou le gain de la boucle doit étre égal ou légérement supérieur a
1 (soit 0 dB), c’est la condition de gain pour un régime harmonique. La chalne de rétroaction est composée
de plusieurs composants notamment :

» Un amplificateur pour compenser les pertes du capteur 2 onde de Love.

» Un atténuateur pour ajuster le gain de la boucle afin d’établir les conditions de Barkhausen.

» Un filtre passe-bande pour atténuer les éventuels signaux parasites dont la fréquence ne
correspond pas a celle du signal souhaité (fréquence de résonance du capteur a 117 MHz
environ) dont des harmoniques de la fréquence d’oscillation.

» Un coupleur directionnel qui permet de prélever une faible partie du signal pour ’envoyer vers
un fréquencemétre sans perturber la boucle.

» Deux baluns (transformateurs d’impédance) qui constituent les deux réseaux d’adaptation a
Pentrée et la sortie de chaque voie du capteur a onde de Love afin d’éviter des désadaptations
et réflexions indésirables.

Le fréquencemetre n’intervient pas dans la boucle mais contribue bien au systeme d’instrumentation en
permettant la mesure des fréquences en permanence et ainsi de suivre les variations de phase liées aux
changements sur la voie du capteur concernée.

L’approche en boucle ouverte de I'instrumentation en configuration VNA [174] a été présentée en
2006 par une équipe de chercheurs de SENSeOR a Sophia Antipolis et de FEMTO ST/LPMO a
Besancon. Elle a été développée dans le but d’étre simple d’utilisation, facilement transportable,
électroniquement peu couteuse et autonome. Le systéme fonctionne comme un analyseur de réseau
vectoriel tres stable qui fournit information a partir de amplitude et la phase du parametre de
transmission Sz1 ou Si2 d’un dispositif sous test (DUT : Device Under Test).

Dans notre cas le DUT correspond au capteur. Ce systeme mesure en temps réel et in-situ la différence
de gain et de phase entre un signal de référence et un signal d’interrogation de chacune des voies du
capteur, puisque ce dernier a deux voies pour effectuer une mesure ou détection différentielle. Cela est
réalisé grace a ’association autour du capteur de deux synthétiseurs de fréquence digitale directe (DDS
pour Digital Direct Synthesis en anglais), de quatre amplificateurs et de deux détecteurs gain/phase
(démodulateurs), qui sont dans lensemble commandés par un microcontréleur relié ou pas a un
ordinateur, pour la commande, acquisition et le traitement des données.

Page 113 sur 200



En effet, dans le principe de fonctionnement de cette configuration VNA, le microcontréleur
commande les générateurs de signaux c'est-a-dire les DDS et il programme les registres de ces derniers
pour obtenir le fonctionnement souhaité et les signaux de fréquence voulue en sortie des
convertisseurs numérique-analogique (CNAs). Chacune de ces sorties est différentielle, un
transformateur ou balun placé en sortie de chaque DDS permet de passer en mode non différentiel.
Chacun de ces deux signaux est appliqué a I’entrée d’un séparateur par 2 (splitter) pour délivrer sur
chacune de leurs sorties 2 signaux identiques, les signaux de référence et d’interrogation pour chaque
voie du capteur. Les sighaux de référence sont ensuite atténués en fonction des pertes d’insertion des
capteurs, pour que la puissance des signaux a comparer arrivant sur les entrées de chaque détecteur
gain/phase soit presque égale et dans la plage de linéarité des détecteurs.

Les signaux sur le chemin de chaque voie du capteur sont d’abord amplifiés en fonction des pertes du
capteur, pour attaquer la voie du capteur concernée avec ’énergie et la puissance nécessaire ou
suffisante, puis ré-amplifiés en sortie dans la cas des capteurs SAW qui ont généralement des pertes
importantes. De plus, les deux signaux en entrée du détecteur gain/phase doivent avoir une puissance
comprise entre 0 dBm et -60 dBm, qui correspond a leur plage de sensibilité. Chaque détecteur
gain/phase délivte en sortie, deux tensions continues qui varient de 0 a 1,8 Volts, l'une est
proportionnelle a la différence de puissance et Pautre a la différence de phase entre les signaux de
référence et d’interrogation de la voie du capteur concerné. Ces deux tensions sont ensuite appliquées sur les
entrées d'un convertisseur analogique numérique (CAN) et ainsi converties en données traitables
numériquement, pour étre exploitées et notamment remonter aux éléments que 'on souhaite détecter, en
tenant compte éventuellement des parametres de l'instrumentation elle-méme, comme le déphasage di aux
amplificateurs par exemple.

Les principaux avantages et inconvénients des deux configurations sont synthétisés dans la Table V.1.
Cela montre notre intérét a la configuration VNA. Les deux configurations qui étaient disponibles et
utilisées sont limitées par rapport a la plage de fréquences de fonctionnement souhaitée qui dépend des
composants constituant chaque systéme et leur cout. Par exemple pour la configuration oscillateur dont
nous disposons, la fréquence d’oscillation ou de fonctionnement est limitée autour de la fréquence de
résonance du capteur (117 MHz) mais aussi ne donne pas d’information sur 'amplitude du signal (dB).
Pour la configuration VNA existante, elle peut étre utilisée jusqu’a 160 MHz mais cela reste insuffisant
pour les nouveaux capteurs microondes développés dans le cadre de ma these.

Table V.1: Principaux avantages et inconvénients des deux configurations déja existantes et utilisées

Avantages Inconvénients

» Consomme plus d’énergie pour maintenir la boucle
en oscillation.

»  Limitation 2 une fréquence de travail.

» Dépend des critéres d'oscillation de Barkhausen qui

v Fournit une information trés ne peuvent pas étre ajustés et controlés avec
Configuration précise sur la fréquence, précision pour bien définir la fréquence
oscillateur suivant la variation de la d’oscillation. De plus, lorsque I'un de ces criteres
phase. n’est plus respecté, la boucle décroche et il n’y a

plus de fréquence d’oscillation c’est-a-dire plus de
suivi de I'information donnée par le capteur.

» Ne fournit pas d’information sur "amplitude du
signal (dB)

v" Fournit une information en

Confiouration L, gain ?t.de’phase. »  Précision en fréquence dépendante des composants
gu POSSlblllFe de balayage utilisés notamment du DDS limité en fréquence a
VNA fréquentiel. 160 MHz.

v' Possibilité de choisir une
fréquence de travail.
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Dans la suite de ce chapitre, nous allons présenter notre approche de linstrumentation en boucle
ouverte basée sur la configuration VNA a travers le choix des composants, dans le but d’atteindre la
faisabilité d’un systeme d’instrumentation fonctionnant jusqu’a 6 GHz.

V.2 Notre approche : Systeme d’instrumentation filaire proposé

L’approche en boucle ouverte que nous proposons permet d'avoir une plateforme de détection
constituée de quatre parties principales, qui sont illustrées dans la Figure V.3 notamment: le
controleur, le générateur de signaux RF (Radio Fréquence), le capteur et le conditionneur.

Générateur de

signaux RF

Capteur Conditionneur

Figure V.3: Synoptique de la plateforme de détection

Le contréleur du systeme commande le générateur de signhaux REF pour délivrer les sighaux (de référence et
d'interrogation) a une fréquence programmable. Il pilote aussi le conditionneur qui conditionne et numérise
les informations fournies par le capteur. Le controleur assure ainsi la commande, l'acquisition et le traitement
des données. Ce systeme est développé pour constituer a terme une solution efficace en termes de facilité
d’utilisation, d’adaptabilité, d’intégrabilité et de cout. Nous rappelons qu’il est congu pour fonctionner comme
un analyseur de réseau vectoriel qui fournit dans un premier temps les informations uniquement a partir de
Pamplitude et la phase du parametre de transmission Sz1 ou S12 du DUT, c’est-a-dire le capteur. Le but final de
ce systeme est de mesurer en temps réel et in-situ la différence de gain, de phase et de fréquence entre un
signal de référence et un signal d’interrogation de chacune des deux voies (sensible et de référence) du capteur,
pour finalement réaliser une mesure ou détection différentielle.

V.2.1 Conception du systéme (choix des composants)
V.2.1.1 Synoptique général de la premiére version du systéme d’instrumentation

Le fonctionnement général de la configuration VNA que nous proposons dans la Figure V.4 est
semblable a celui de la configuration VNA existante, présenté dans la partie (V.1). Cependant pour
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atteindre une fréquence de fonctionnement allant jusqu’a 6 GHz, nous avons remplacé au niveau du
générateur de signaux RF (Fonction Principale 2) les deux synthétiseurs de fréquence DDS par un
synthétiseur de fréquence PLL (PLL pour Phase Locked Loop en anglais) et les amplificateurs a gain fixe
par des amplificateurs différentiels. Aussi, nous avons remplacé chaque détecteur gain/phase par
lassociation d’un mixeur avec un filtre passe-bas. De plus, nous nous sommes affranchis des deux
amplificateurs en sorties du capteur, des deux atténuateurs variables et des deux sp/itters. La plateforme
est constituée de quatre principales parties :

) Le controleur ou microcontroleur qui assure la commande, 'acquisition et le traitement des
données (FP1),

U Le générateur de signaux RF qui géneére les signaux de référence et d’interrogation (FP2),
U Le capteur qui détecte les particules des gaz ciblés (FP3),
a

Le conditionneur qui conditionne les informations fournies par le capteur en données
exploitables pour le controleur (FP4).

En se basant sur le synoptique présenté dans la Figure V.4, le principe de fonctionnement du systeme
peut étre décrit pour chaque voie comme dans la partie (VIII.4.1) de 'annexe (VIIL.4). Nous allons
dans la suite, détailler la conception et la caractérisation de modules constituant ces parties, sous la
forme d’une ou plusieurs cartes pour chacune, ainsi que des modifications apportées ou d’autres
envisagées dans le cadre d’un futur systeme intégrant ’ensemble de cette instrumentation.

Vode sensible

Vode de référence

-

Données

Horloge

- Contréleus(FP1)

- Générateur de signaux
RF (FP2)

| Capteur (FP&) I i
| Conditionneur (FP4) W ! L VE_Difl_CHI-

Figure V.4: Premier synoptique détaillé de la plateforme de détection avec le systeme d’instrumentation filaire proposé
V.2.1.2 Le contréleur (FP1)

La fonction principale 1 (FP1) est assurée par I'association d’un ordinateur et d’une carte Arduino DUE
(microcontroleur), via le port série USB. Elle pourrait étre réalisée par le microcontréleur seul mais avec une
capacité mémoire limitée, aussi les données acquises et prétraitées sont de préférence envoyées vers
Pordinateur pour y étre stockées et exploitées. Ainsi, le microcontréleur est programmé pour :
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» commander le synthétiseur de fréquence (en balayage fréquentiel, en fréquence fixe, ...) de la
fonction principale 2 (le générateur de signaux RF),

» commander lacquisition et la récupération des données numériques en sortie du convertisseur
analogique numérique de la fonction principale 4 (le conditionneur),

Nous avons sélectionné ’Arduino Due présentée dans la Figure V.5, pour plusieurs raisons notamment
sa capacité de traitement, permettant de supporter les calculs souhaités. Cette puissance de traitement est un
parameétre important dans le cas d’un balayage fréquentiel, car le générateur de signaux doit étre agile. Ainsi,
grace a son noyau de microcontréleur ARM 32 bit (AT91SAM3XS8E) dont I'hotloge tourne a 84 MHz [175],
I’Arduino Due est un bon choix pour notre application. De plus, cette carte dispose de 4 broches de
sélection d’esclaves (CS) pour la communication SPI (Serial Peripheral Interface en anglais).

Le code du programme qui nous sert a réaliser cette fonction est écrite puis télé-versé dans le microcontroleur
de la carte Arduino Due grace au logiciel de développement open source Arduino. Ce programme commande
d’abord le synthétiseur de fréquence, c’est-a-dire qu’il demande la génération de signaux RF ayant la fréquence
et la puissance souhaitées. Une fois que le synthétiseur a produit les signaux souhaités, le programme ordonne
P’acquisition (numérisation) puis le traitement des données pour la fréquence correspondante.
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Figure V.5: Face avant et arricre de la carte Arduino DUE [175]

V.2.1.3 Le générateur de signaux RF (FP2) : partie syntheése de fréquence

Cette fonction principale 2 (FP2) est réalisée a partir d’un seul synthétiseur de fréquence pour avoir 4 signaux
en sortie strictement de méme fréquence, que nous souhaitons ajustable jusqu’a plusieurs gigahertz :

> les deux signaux de référence de chaque voie,

> les deux signaux d’interrogation des deux voies du capteur (fonction principale 3).

V.2.1.3.1 Choix d’un synthétiseur de fréquence a PLL par rapport a DDS

Nous avons dans un premier temps envisagé une structure analogue a celle existante, avec un synthétiseur de
fréquence DDS et une évolution possible vers '’AD9914 ou ’AD9915, présentant des fréquences de
fonctionnement jusqu’a 3,5 GHz [176] et 2,5 GHz [177] respectivement. Cette pré-étude est présentée dans la
partie (VIIL.4.2) en annexe (VIIL4), elle a permis de mettre en évidence en particulier une limitation en
fréquence de fonctionnement par rapport a nos besoins, pour un cout élevé. Finalement, nous avons
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privilégié le choix d’un synthétiseur de fréquence a boucle a verrouillage de phase (PLL) auquel nous
avons associé un oscillateur de référence de 40 MHz et deux amplificateurs différentiels.

V.2.1.3.2 Etude et conception du circuit de synthése de fréquence 2 PLL

Nous aurions pu choisir d’utiliser le synthétiseur fractionnel ADF5355 d’Analog Devices qui intégre un
VCO (VCO pour Voltage Controlled Oscillator en anglais). 11 est capable de générer en sortie des
signaux de fréquence allant jusqu’a 13,6 GHz [178]. Cependant, il n’a que deux sorties dont la seconde
non différentielle est le double de la premiere ce qui limite le nombre de signaux et oblige I'utilisation
d’un commutateur ou switch RF. Aussi, nous avons préféré utiliser le MAX2870 de Maxim Integrated
dont le schéma de principe est présenté dans la Figure V.6. 1l peut fournir grice a ses deux sorties
différentielles quatre signaux dont la fréquence peut varier de 23,5 MHz jusqu’a 6 GHz et il intégre les
deux modes de fonctionnement (entier et fractionnel). De plus, les signaux en sa sortie ont une
puissance programmable de -4dBm a +5dBm [179], cette dernicre valeur correspond a environ 398
mV, si la sortie concernée est chargée a 50 Q. Il dispose de 6 registres programmables et le
constructeur met a disposition un outil (EE-Sim) de configuration et simulation simple et gratuit.

- MUX_OUT

MAX2570 > - .

10
->l LG CETECT }
CHARGE e
" e

, (76N

TUNE

RFOUTA P

—0/0— RFOUTAN

ON-BY- g [
YUk VU8

RFOUT_EN

B FROUE P
CIpAEGI

M

Figure V.6: Schéma de principe du synthétiseur de fréquence PLL a division entiére et fractionnelle MAX2870 [179]

Ce synthétiseur de fréquence peut étre configuré par simulation en renseignant les exigences souhaitées
notamment la fréquence de sortie, la résistance Rset qui fixe le courant minimum en sortie de la pompe
de charge, la fréquence de loscillateur de référence, le filtre de boucle (sa bande passante et sa marge
de phase), le mode de fonctionnement fractionnel ou entier,...), grice a 'application EE-Sim qui
permet de créer automatiquement un schéma interactif et sa nomenclature. Ainsi nous présentons dans
la Figure V.7, le résultat correspondant a notre cahier des charges, avec en vert les composants a associer,
notamment la résistance Rset de 5,1 k€, les éléments passifs C1, C2, R2A et R2B qui forment le filtre de
boucle passe-bas de 2nd ordre. C’est de ce filtre de boucle que dépend le bruit de phase, puisqu’il fournit en sa
sortie une tension continue ou lentement variable proportionnelle a la différence de phase existant entre les
signaux d'entrée et de retour de boucle appliqués a I'entrée du comparateur de phase-fréquence. Ce filtre
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assure aussi les performances (la bande passante, le coefficient d’amortissement, la marge de phase...) de la
PLL qui est un systéme asservi.
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Figure V.7: Schéma du montage simulé du synthétiseur de fréquence PLL a division entiere et fractionnelle MAX2870

La fréquence de coupure du filtre de boucle doit étre choisie, assez basse pour atténuer fortement les
composantes indésirables en sortie du comparateur de phase-fréquence, mais pas trop pour ne pas
rendre le systeme instable. Dans notre application, nous avons souhaité que la fréquence de
Poscillateur de référence soit de 40 MHz, pour que la premiere composante harmonique a éliminer soit
a environ 80 MHz, assez éloignée de la bande passante du filtre. Ainsi nous avons réalisé une
simulation visant une bande passante de 50 kHz, pour avoir un bruit d’intégration inférieur a -50 dBc,
un bruit de phase inférieur a 0,5°, une dynamique du synthétiseur inférieure a 0,5 ps. Le montage
simulé montre 46,8 kHz de bande passante et une atténuation de 101.9 dBc/Hz a 146,8 kHz.

Nous souhaitons une marge de phase de 50° et donc supéricure a 45° pour que la PLL soit stable. La
marge de phase obtenue est de 49° et elle n’est pas trop grande pour ne pas ralentir le systéme. Dans la
configuration actuelle, nous activons le mode de verrouillage rapide de la PLL, en reliant la broche SW
au filtre comme illustré dans la Figure V.7. Si nécessaire aprés démonstration de la faisabilité du
systeme, nous pourrons utiliser le mode de verrouillage normal pour la PLL, éventuellement associé a
un modele de Bessel pour le filtre passe bas, qui est réputé pour la linéarité de phase dans la bande
passante, si celui généré par 'outil EE-Sim ne convenait pas.

Les résultats dans la Figure V.8 sont ceux de la simulation du bruit de loscillateur de référence, du VCO, de
la résistance R2Z=R2A+R2B, du détecteur de phase et de la somme de tous les bruits qui participent au bruit
total. Nous observons que celui-ci, en dBc/Hz, diminue lorsque la fréquence augmente.
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Figure V.8: Résultats de simulation du bruit du montage du synthétiseur de fréquence PLL a division entiere et fractionnelle
MAX2870

Les résultats de simulation de stabilisation et d’erreur sur la fréquence représentés sur la Figure V.9 montrent
une stabilité apres 200 us environ avec une erreur de 1nHz, pour un signal de sortie synthétisé souhaité a 4
GHz. Cette. Ce temps définit le régime transitoire, c’est le temps de réponse nécessaire pour avoir sur les
sorties RFout les sighaux de fréquences voulues.

; Lour 100 ‘ : : : Soor
69 T 1 ! . ! .
|_L|. 19 J——— : :
| 10meg
5.59 100k ¥
~ ~
S ES L
oy > L
2 59 2 10 5
= | L‘_ 2 100m
o | @ 1
i | o« Im 4 X ; "
4. 7 7 7
59 10u ¢ , '! ] ]
100n
49 1n 1 i i i i
10p 3 t : : f
0 100 200 300 400 500 1] 100 200 300 400 500
Time (us) Time (us)

Figure V.9: Résultats de simulation du temps de stabilisation et de I'erreur sur la fréquence d’un signal a 4 GHz en sortie du montage
a synthétiseur de fréquence PLL a division entiére et fractionnelle MAX2870

V.2.1.3.3 Réalisation et caractérisation de la carte de synthéese de fréquence a PLL

Apres Iétape des simulations, la carte du synthétiseur de fréquence présentée dans la Figure V.10 a été
réalisée avec un circuit imprimé (PCB pour Printed Circuit Board) de quatre couches en FR4 d’épaisseur
totale 0,8 mm pour faciliter le routage et I’adaptation d’impédance avec la largeur des pistes. Le schéma
électrique de la carte développée avec le logiciel MultiSim est représenté dans la Figure VIIL.20 en
annexe (VII1.4.3). Le composant U1 correspond au synthétiseur de fréquence PLL a division entiére et
fractionnelle (MAX2870), U4 correspond a loscillateur de référence a 40 MHz, U2, U3, U5 et U6
correspondent aux T de polarisation TCBT-14+ de Mini-Circuits qui remplacent les résistances de 50
Q (R1, R5, R6, R7) et les capacités de 1 uF (C10, C11, C12, C13) dans la Figure V.7, afin d’avoir plus
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de puissance sur les quatre sorties RF du synthétiseur puisque ces sorties sont des sorties a collecteur
ouvert. Ces T de polarisation sont prévus pour avoir un bon fonctionnement sur la plage de fréquence
de 10 MHz a 10 GHz [180]. Enfin, U7, U8, U9 et U10 correspondent aux connecteurs SMA des sorties
RF.

RF Out A-
RF Out B-

RF Out A+
RF Out B+

(L)
990

‘ {0
0 BB gho ° .
ae ) 5!355' ¢ n“a .“w W -

T de polarisation SARXX XX ) QI"Jvi“udlhsl
TCBT-14+ &l Tension
d’alimentation
eee o‘n.aooool[ 3,3V
900 “ 9000 WVWOVO O »
9.9 90000000 n =~ > Oscillatevr de
9008 90000005 - "0 - référence de
\"”“ i ; g 40 MHz
. ’
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Synthétiseur de
fréquence Connecteur de liaison avec
(MAX2870) la carte Arduino DUE

Figure V.10: Carte du synthétiseur de fréquence

La caractérisation de la carte est réalisée avec l'analyseur de spectre TEKTRONIX RSA3308A. Par
exemple, la mesure du signal en sortie du connecteur SMA U10 (RF Out A+), lorsque les sorties sur les
connecteur SMA U9, U7 et U8 (RF Out A-, RF Out B+ et RF Out B-, respectivement) sont chargées
avec un bouchon de 50 Q, présente une etreur fréquentielle de 'ordre du poutcent, pour un signal dont la
fréquence est comprise entre 23,5 MHz et 100 MHz, comme nous pouvons le voir dans la Figure V.11 a
la Figure V.14. Grace aux T de polarisation la puissance du signal est supérieure d’environ 2 2 3dB a la
puissance demandée (programmée dans de le synthétiseur de 5 dBm), pour les fréquences jusqua 1 GHz.
Entre 1 GHz et 6 GHz, la puissance du signal continue de diminuer et devient inférieure a 5 dBm, jusqu’a -
5,89 dBm a 6 GHz, comme nous pouvons le voir dans la Figure V.15 et la Figure V.16.

Cette disparité de la puissance en particulier 2 6 GHz est en partie due a la désadaptation d’impédance du fait
de la grande plage de fréquence, elle peut étre réduite en utilisant un amplificateur ou en changeant de substrat
par exemple. La résolution en fréquence, liée a l'erreur fréquentielle, dépend de la fréquence du détecteur de
phase-fréquence (fPFD pour freguency of Phase Frequency Detector en anglais). En effet, cette fréquence est le
résultat de la comparaison de fréquence entre 'oscillateur de référence et le VCO. Ainsi, la fPFD augmente
lorsque la fréquence augmente, afin de garder un temps de verrouillage de la PLL constant. En mode de
fonctionnement a division entiére, la résolution est égale a fPFD tandis qu'en mode de fonctionnement
fractionnel, elle vaut (fPFD/M), avec M = Nombre points (soit 4094 points au maximum dans notre cas).
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V.2.1.4 Le générateur de signaux RF (FP2) : partie amplificatrice

V.2.1.4.1 Etude et conception de la carte amplificatrice

Les niveaux de puissance en sortie du synthétiseur de fréquence sont intéressants, mais il est nécessaire de
prendre en compte d’importantes pertes d’insertion intrinseques des capteurs, augmentées souvent par la
présence des matériaux sensibles, leur interaction avec le milieu d’analyse (gaz ou encore le liquide). Aussi,
nous avons estimé nécessaire d’amplifier les signaux en entrée des capteurs, afin d’avoir un bon niveau de
tension ou de puissance en sortie, sans dépasser la puissance maximale et celle du point de compression
acceptables sur les entrées de I’étage suivant (le conditionneur). Les amplificateurs utilisés dans le systeme
existant présenté dans la partie précédente (V.1) sont des amplificateurs linéaires a gain fixe d’Analog Devices.
Ils peuvent fonctionner de 20 MHz jusqu’a 6 GHz et leur gain est de 15 dB [181] pour P’ADL5541, 20 dB
[182] pour PADL5542. Pour ne pas avoir a changer de circuit selon les applications, nous avons proposé
d’utiliser deux amplificateurs différentiels a gain ajustable pour les deux voies du capteur. Ainsi, I'ADIL5565
(d’Analog Devices également) dont le schéma fonctionnel est présenté dans la Figure V.17, s’avere étre un
bon candidat avec une bande passante a -3 dB de 6 GHz [183].
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Figure V.17: Schéma fonctionnel de I'ADL5565 [1 83]

Il peut étre configuré pour fonctionner en différentiel (fu/l differentiel, entrée différentielle vers sortie
différentielle) comme dans la Figure V.18, ou en semi-différentiel (balf differentiel, entrée non
différentielle vers sortie différentielle) comme dans la Figure V.19. Nous avons retenu cette derniére
configuration dans le but de limiter la complexité et les couts en réduisant le nombre de composants,
s’affranchissant ainsi de ba/uns en entrée des amplificateurs. De plus, chaque amplificateur fournit deux
signaux en opposition de phase de méme puissance pour chacune des voies. Par conséquent, nous
n’avons pas besoin non plus d’ajouter des splitters, les deux amplificateurs différentiels générant les
quatre signaux amplifiés en sortie de FP2 pour les deux voies de référence et les deux voies
d’interrogation.

Ces amplificateurs admettent un gain en tension ajustable a 6 dB, 12 dB et 15,5 dB en fonctionnement
différentiel, 5,3 dB, 10,3 dB et 13 dB en fonctionnement semi-différentiel. Ainsi, si le gain est ajusté a
10 dB comme dans notre cas, alors chaque voie de sortie différentielle est amplifiée de 5 dB. Le gain
est ajusté selon les valeurs de R1 et de R2 et les connexions des points A et B vers les points VIP1,
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VIP2 et VINI1, VIN2, respectivement. Par exemple pour avoir un gain de 10,3 dB environ : R1 est
égale 2 30 Q, R2 2 104 Q, lentrée A est reliée a VIP2 et ’entrée B a2 VIN2.

NTO SV VTOSV
0.1pF
iz VIP2 \I
Ecigs O, o O1F ) o ik
7 VIP1 + VIP1 +
R2 5003 R2
500 VIN1
VIN L
04pF o B
B vIN2 | — 0.A4F
=0 v AC 0 )
AC O — . i
R1 0.4pF
R1
Figure V.18: Schéma de la configuration entrée différentielle Figure V.19: Schéma de la configuration entrée simple vers
vers sortie différentielle de 'ADL5565 [1 83] sortie différentielle de 'ADL5565 [1 83]

V.2.1.4.2 Réalisation et caractérisation de la carte amplificatrice

De la méme facon que pour le synthétiseur de fréquence, une carte d’amplification présentée dans la Figure
V.20 a été réalisée sur un PCB de quatre couches en FR4 d’épaisseur totale 0,8 mm également, a partir des
schémas électriques des deux voies sous MultiSim illustrés dans la Figure VIIL.21 et la Figure VIIL.22 en
annexe (VII1.4.4) et (VII1.4.5), respectivement. Les composants Ul et U5 correspondent aux amplificateurs
différentiels (ADL5565), U2 et U6 correspondent aux connecteurs SMA des deux entrées simples (RF In
Voiel et RF In Voie2, respectivement) tandis que U3, U4, U7 et U8 correspondent aux connecteurs SMA des
deux sorties différentielles (Ref CH1, I_CH1, I_CH2 et Ref_CH2) et enfin R5, R6, R11, R12 sont les
résistances d’ajustement du gain en tension de chaque voie.

La carte a été caractérisée en utilisant le VNA MS2026B d’Anritsu. Un exemple de la mesure des parameétres S
sur la voie 1 entre 'entrée (RF In Voiel) et la sortie (Ref_CH1) lorsque Pentrée (RF In Voie2) et les sorties
(I_CH1, Ref_CH2 et I_CH2) de la voie 2 sont chargées avec un bouchon de 50 Q est présenté dans la Figure
V.21. Nous nous attendions a un gain sur le parametre de transmission (S21) proche de 5 dB sur la plage de
fréquence considérée (DC a 6 GHz) mais ce gain n’est obtenu que pour les fréquences autour de 1,8 GHz.
Apres étude de Porigine du défaut d’adaptation d’impédance en entrée, que 'on retrouve sur la courbe du
parameétre de réflexion (S11), une erreur de conception a été mise en évidence, due a la connexion des broches
2 et 3 (VIP1 et VINI) a la masse, comme le montrent la Figure VIIL.21 et la Figure VIII.22 en annexe
(VIIL.4.4) et (VII1.4.5), respectivement. Aussi, cette carte n’a pu étre utilisée et elle devra étre améliorée, avec
notamment 'ajout d’un ba/un pour une configuration totalement différentielle, si Pamplificateur est conservé.
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Figure V.21: Paramétres S entre 'entrée (RF In Voiel) et la sortie (Ref_CHT1) de la voie 1 de la carte des amplificateurs

V.2.1.5 Le capteur (FP3)

La fonction principale 3 (FP3) qui correspond au capteur a déja été présentée dans le chapitre 2 et le
chapitre 3. Nous rappelons simplement ici que le capteur est constitué de deux voies notamment que la
voie sensible (avec couche sensible) correspond a CH1 et la voie de référence (sans couche sensible)

correspond a CH2 dans le synoptique de la Figure V.4.
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V.2.1.6 Le conditionneur (FP4)

La fonction principale 4 (FP4) est réalisée par deux mixeurs de fréquence auquel on associe deux filtres
passe-bas et un CAN. Les deux signaux en sorties du capteur (FP3) sont conditionnés pour extraire les
informations de détection. Les deux mixeurs utilisés sont actifs et équilibrés, chacune de leurs sorties
entre dans un filtre passe-bas. Les signaux conditionnés sont ensuite numérisés grice au CAN puis
traités par la fonction principale (FP1).

v.2.1.6.1 .Etude et conception du circuit mixeur

Le role du détecteur ou comparateur de phase-fréquence (mixeur) est de fournir, apres filtrage, une
tension continue ou lentement variable proportionnelle a l'écart de phase et de fréquence entre les
deux signaux appliqués a ses entrées. 1l est caractérisé par :

»  salinéarité,
» salimitation des écarts de phase admissibles,

» son comportement en présence de signaux de méme fréquence et/ou d'amplitudes variables ou
différentes,

» son comportement en présence de signaux de fréquences différentes et/ou d'amplitudes
variables ou différentes.

Il existe deux principales familles de détecteurs de phase-fréquence :

» les détecteurs analogiques qui sont les plus utilisés surtout lorsque le signal d'entrée est
sinusoidal (c’est notre cas) et en présence de bruit,

» les détecteurs numériques en technologie CMOS, TTL ou ECL, principalement utilisés pour
des signaux d'entrée impulsionnels ou carrés de niveaux compatibles.

Un détecteur de phase-fréquence analogique est un multiplieur de signaux analogiques simplifié, il est
également appelé balanced mixer en anglais [184]. Il existe deux types de comparateur de phase-
fréquence analogiques, le premier utilise un multiplieur analogique linéaire et le second un multiplieur
analogique a découpage (modulateur balancé). Dans notre étude, nous utilisons un multiplieur
analogique linéaire dont le symbole est présenté dans la Figure V.22. Il est souvent utilisé pour
effectuer le changement ou transposition de fréquence et génere en sortie un signal proportionnel au
produit des signaux présents sur ses deux entrées comme suit :

Vi(®) = kX V3 (9) X V50 (V.1)
Vs(t) = k X [A; X cos(o1t + @4)] X [A; X cos(w,t + @5)] (V.2)
Vi(t) = [% x cos([w; + o, ]t + [@; + (pz])] + [](XA%AZ x cos([w; — o]t + [@; — cpz])] (V.3)

k représente le coefficient de linéarité et le signal en sortie V(t) posséde une composante a la différence et une
composante a la somme des deux fréquences des signaux d’entrée. Dans notre cas, seule la composante a la
différence des deux fréquences est utile puisqu’elle contient la différence des phases et est en basse fréquence
également. Pour la récupérer seule, la composante en (cos([®; + @,]t + [@; + @,])) doit étre éliminée par
filtrage pour obtenir la tension (Vo) qui vaut :
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kxA{XA,

Vour (V) = x cos([o; — @]t + [@1 — @,]) V.4)

De plus, si w1 = w2 alors la tension (Vour) équivaut a une fonction cosinusoidale qui s’annule quand
(1 — @, = ig). Dans ces conditions et avec le filtre passe bas, nous obtenons la relation (V.5) qui est
équivalante aux relations (VII1.32) et (VII1.33) en annexe (VII1.4.1).

KxA; XA
Vout = % X cos(@1 — @3) (V.5)

y LA RATE™
V=4 os0 ) DN — —

OUT

V2 = Az.cos(mz.iﬂpz)

Figure V.22: Synoptique d’un multiplieur analogique linéaire
suivi d’un filtre

Avec deux voies dans notre chaine d’instrumentation, nous nous sommes proposés d’utiliser le
composant ADL5802 d’Analog Devices qui intégre deux noyaux de mixage actifs équilibrés ayant une
haute linéarité et une dynamique de conversion élevée dans une gamme de fréquence allant de 100
MHz a 6 GHz [185]. Chaque mixeur de ce composant a une architecture de linéarisation qui assure une
meilleure performance grace a l'entrée IP3, lorsqu'ils sont soumis a des niveaux élevés sur leurs entrées.
La fonction d’ajustement de la polarisation (bias en Anglais) définit la linéarité d'entrée. Le rapport
Signal Sur Bruit et le courant continu de polarisation sont optimisés a l'aide d'une seule broche de
commande. La grande linéarité d'entrée permet au dispositif d'étre utilisé dans des applications
exigeantes comme le domaine de la téléphonie cellulaire.

Les mixeurs actifs et équilibrés offrent un meilleur mélange des sighaux avec des fuites de puissance
généralement inférieures a -30 dBm. L’ADL5802 dont le schéma fonctionnel est présenté dans la
Figure V.23, est un composant fabriqué avec le procédé de haute performance SiGe, il est disponible
dans un boitier compact de 4 mm x 4 mm et fonctionne sur une plage de température entre -40°C et
+85°C. La puissance maximale des signaux appliqués sur les entrées RF de ce composant ne doit pas
dépasser 20 dBm et pour les entrées LLO la puissance des sighaux doit étre comprise entre -10 dBm et
+10 dBm. Le composant dissipe 1,6W, il a des pertes de réflexion sur ces entrées de 18 dB, il est
alimenté typiquement en 5 V et il fournit au maximum des signaux de 5,25 V sur les sorties OP avec un
gain de conversion de 1,6 dB.
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Figure V.23: Schéma fonctionnel de PADIL5802 [1 85]

V.2.1.6.2 Caractérisation du circuit mixeur

Deux cartes mixeur identiques ont été fabriquées pour les deux voies de la chalne d’instrumentation.
L’une d’elles est présentée dans la Figure V.24. Elle est réalisée avec un PCB de quatre couches en FR4
d’épaisseur totale 1,6 mm, apres conception sous MultiSim du schéma électrique illustré dans la Figure
VIIL.23 en annexe (VIIL.4.6) et le routage avec Ultiboard de National Instruments. Le composant U2
correspond au mixeur (ADL5802), U1, U3, U4 et U5 correspondent aux connecteurs SMA des entrées
RF (CH1+, CH1-, CH2- et CH2+), U6 et U7 correspondent aux connecteurs SMA des entrées du
signal de l'oscillateur local (LO- et LO+) et enfin U8, U9, U10 et Ul1l correspondent aux connecteurs
SMA des sorties IF (R_Diff-, R_Diff +, D_Diff+ et D_Diff -) qui sont reliées aux sorties (RF+DC)
des T de polarisation TCBT-14+ (U12, U13, U14 et U15) des sorties a collecteur ouvert (OP) du
mixeut.

CH2- CHI1+ CH1-

CH2+
Vsect =5V

Vo_Bias=2,5V Tension
Tension de d’ajustement
pol:msa:imn des du gainde
sorties conversion
Mixeur

A D_Diff+
Tension
d’alimentation
5V

LO+ LO-

Figure V.24: Carte mixeur
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La caractérisation de la carte est faite en utilisant par exemple I'analyseur de spectre TEKTRONIX
RSA3308A, loscilloscope LeCroy 104MXs-A, le générateur de signaux analogique EXG (N5173B) de
Keysight et le générateur de signaux arbitraires HMF2525 de Rohde&Schwarz. La Figure V.25,
présente un exemple du spectre du signal modulé en sortie du mixeur (D_Diff+), lorsqu’un un signal
de 100 MHz est appliqué sur ’entrée (LO+) avec le générateur EXG (N5173B) et un signal de 25 MHz
sur 'entrée (CH1+) avec le générateur HMF2525 tandis que les autres entrées (LO-, CH1-, CH2- et
CH2+) et sorties (R_Diff-, R_Diff + et D_DIff -) sont chargées avec un bouchon de 50 Q.

Nous retrouvons bien un spectre montrant les raies des trois principales composantes du signal en
sortie du mixeur suite a la multiplication (modulation ou mélange) du signal (LO+) par le signal de
modulant (CH1+) : la composante basse liée a la différence de fréquence et de phase des deux signaux
d’entrées a 75 MHz (marqueur 2), la composante centrale a la fréquence du signal modulé (LO+), c’est-a-dire
100 MHz (marqueur 1), la différence correspondant a la fréquence du signal modulant (CH1+) a 25 MHz
enfin, la composante haute a 125 MHz liée a la somme de fréquence et de phase des deux signaux d’entrées.
Ainsi, le mixeur assure bien sa fonction de modulation ou multiplication de signaux mais aussi de
transposition de fréquence.

Ce fonctionnement a été confirmé dans une configuration ot un signal de 100 MHz est appliqué sur I'entrée
(LO+), de 25 MHz sur les entrées (CH1+ et CH2+), les autres entrées étant chargées sur 50 €, en visualisant
simultanément les quatre sorties (R_Diff-, R_Diff +, D_Diff+ et D_Diff -) avec l'oscilloscope. Alors dans la
Figure V.26, sont superposés les signaux différentiels de chacune des voies, montrant clairement des
signaux en opposition de phase et une enveloppe de modulation de 25 MHz. Chaque signal de sortie
oscille autour d’une tension continue (Offset) de 2,5 V qui correspond a la tension de polarisation des
sorties (Vo_Bias) de chaque voie des mixeurs.
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Figure V.25: Spectre du signal sur la sortie (D_Diff+) du mixeur pour CH1+ = 25 MHz et LO+ = 100 MHz
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Figure V.26: Signaux sur les sorties différentielles de chaque voie du mixeur pour CH2+ = CH1+ = 25 MHz et LO+ = 100
MHz

Toutefois, nous avons constaté que la tension de polarisation des sorties (Vo_Bias) de chaque voie des
mixeurs varie (est perturbée) lorsque nous appliquons des signaux de méme fréquence sur les entrées (CH1+
et LO+) par exemple. En effet, dans ce cas la composante spectrale en bande basse du signal en sortie de
chaque mixeur est a 0 Hz c’est-a-dire qu’elle est équivalente a4 une tension continue (DC) qui varie suivant la
différence de phase entre les signaux sur les entrées du mixeur concerné conformément aux relations des
équations (X1.32), (X1.33) et (VIIL5). De ce fait, les variations sur les sorties (D_Diff+ et D_Diff —) se
répercutent sur les sorties (R_Diff+ et R_Diff -) puisque toutes les sorties sont polarisées par la méme tension
(Vo_Bias).

Pour résoudre ce probléme, il faudrait que chaque sortie des mixeurs puisse étre polarisée indépendamment
des autres, ce qui nécessite I'ajout d’autres composants électroniques notamment des régulateurs. De plus,
comme nous avions prévu de refaire une carte intégrant les deux mixeurs, nous avons envisagé I'ajout de
baluns (6 au total) sur chaque entrée des deux ADL5802 pour une meilleure adaptation d’impédance et un
meilleur équilibre sur les entrées différentielles, afin d’améliorer la réponse et les performances de chaque
composant. Cependant, cette solution nécessite ’ajout d’autres composants en plus et cela augmentait encore
la complexité du circuit ainsi que son cout. Par conséquent, une autre solution a finalement été retenue et
celle-ci va étre présentée maintenant.

V.2.1.6.3 Circuit mixeur a démodulateur IQ

Nous avons choisi de remplacer PADL5802 par 'ADL5380 qui est un mixeur IQ autrement dit un
démodulateur IQ (démodulateur en quadrature) large bande, fonctionnant de 400 MHz a 6 GHz [186]. Cette
plage de fréquence devient celle du systeme proposé, elle integre toujours tous les modes de résonances de
nos capteurs qui sont présentés dans les chapitres II et III. Avec 'ADL5380 dont le schéma fonctionnel est
présenté dans la Figure V.27, nous nous affranchissons des deux amplificateurs et huit T de polarisation
des sorties des deux ADI.5802.
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Figure V.27: Schéma fonctionnel de I'ADL5380 [1 86]

La nouvelle carte du détecteur phase fréquence est présentée dans la Figure V.28. Elle intégre deux
démodulateurs 1Q (ADL5380) et des baluns TCM1-83X+ de Mini-Circuits dont la plage de
fonctionnement est de 10 MHz a 8 GHz [187], pour chacune des entrées (Ref_CH1, Out_CHI,
Ref_CH2 et Out_CH2) de chaque voie du systeme d’instrumentation. La carte est réalisée sur un PCB
de quatre couches en FR4 d’épaisseur totale 0,8 mm. Les schémas électriques des deux voies de la carte
sont illustrés dans la Figure VIII.24 et la Figure VIII.25 en annexe (VII1.4.7) et (VIIL.4.8).

Les composants Ul et U10 représentent les démodulateurs 1Q (ADL5380), U2, U6, U12 et U13
correspondent aux connecteurs SMA des deux entrées (Out_CH1, Ref_ CH1, Out_CH2 et Ref_CH2,
respectivement) tandis que U3, U7, U11 et U18 sont les baluns de chaque entrée et enfin U4, U5, US,
U9, U14, U15, U16 et U17 correspondent aux connecteurs SMA des sorties différentielles (I_CH1+,
I_CH1-, Q_CHI1-, Q_CHI1+, I_CH2-, I_CH2+, Q_CH2- et Q_CH2+, respectivement).

De plus, grice aux R1 et R4 de 1,5 kQ, la tension de mode commun des sorties de chaque voie de la
chaine d’instrumentation est fixée indépendamment a 2,5 V. Le synoptique général est ainsi légérement
adapté, il sera présenté dans la Figure V.35 ainsi que le principe de fonctionnement dans la partie
(V.2.1.7). Aussi, la validation de cette carte a démodulateur 1Q est directement faite avec ensemble du
systeme dans la partie (V.2.2).

Tension

Ref CH2 Out_CH2

dalimentation Out_CH1 Ref CH1

Balun
TCM1-83X+ |

Démodu- Démodu-
lateur IQ lateur IQ
voie 2 voie 1

Balun
_?glh‘;‘l‘ TCM1-
g 83X+

Q_CH2+ Q_CH2- I_CH2- I_CH2+ I_CH1+ I_CH1- Q_CHI1- Q_CHI1+
Figure V.28: Carte des démodulateurs IQ
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V.2.1.6.4 Circuit de filtrage

Concernant le filtre, nous nous sommes proposés d’utiliser un filtre passe bas de Chebyshev d’ordre 4
dont le schéma fonctionnel est présenté dans la Figure V.29, pour éliminer les composantes en haute
fréquence indésirables, certains parasites et pour garder uniquement I'information en composante
continue ou lentement variable. Le gabarit de ce filtre permet d’avoir une pente d’atténuation tres raide
de -80 dB/décade au-dela de la fréquence de coupure. Le filtre sélectionné est le LT6604-2.5 de Linear
Technology qui integre deux voies de filtrage différentiel a tres faible bruit, ayant une bande passante
de 2,5 MHz [188]. Chacune de ses voies est treés bien adaptée pour linterfacage avec un CAN et il
permet d’avoir une chaine d’instrumentation totalement différentielle depuis les sorties des
démodulateurs jusqu’aux entrées du CAN.
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Figure V.29: Schéma fonctionnel du LT6604-2.5 [188]

Comme pour les éléments précédents, une carte intégrant les deux filtres passe-bas des deux voies du
systeme a été réalisée sur un PCB de quatre couches en FR4 d’épaisseur totale 1,6 mm. Cette carte et
son schéma électrique sont illustrés dans la Figure V.30 et dans laFigure VIII.26 en annexe (VII1.4.9),
respectivement. Les composants U6 et U1l5 correspondent au filtre passe-bas (LT6604-2.5), U7, U9,
U5, U1, U106, U188, Ul4 et U10 sont les connecteurs SMA des entrées (Input_CH1+, Input_ CH1-,
Input_CH2+, Input_CH2-, Input_CH3+, Input_CH3-, Input_CH4+ et Input_CH4-, respectivement),
U2, U3, U4, U8, U11, U12, U13 et U17 sont les connecteurs SMA des sorties (Out_CH1-, Out_CH1+,
Out_CH2-, Out_CH2+, Out_CH3-, Out_CH3+, Out_CH4-et Out_CH4+, respectivement). La
tension de mode commun de sortie (VOCM_EXT) est fixée a 1,3 V pour rester en dessous de la plage
des tensions maximales acceptables sur les entrées du convertisseur analogique numérique (+2,2 V ou -

22V).
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Figure V.30: Carte des filtres

Pour la caractérisation de cette carte, nous avons principalement utilisé 'analyseur de spectre
TEKTRONIX RSA3308A et le générateur de signaux arbitraire HMF2525 de Rohde&Schwarz. Dans
la Figure V.31, nous montrons le spectre du signal de 1,5 MHz appliqué sur les entrées des filtres
différentiels des deux voies du systeme. Ce signal a plusieurs harmoniques et parasites supérieurs a 2,5
MHz (la fréquence de coupure des filtres).

Nous vérifions que les composantes de ce signal supérieures a la fréquence de coupure des filtres sont
supprimées ou considérablement atténuées, a la sortie du filtre, comme le montre le spectre du signal
sur la sortie (Out_CH1+) du filtre de la voie 1 par exemple dans la Figure V.32. De plus, les raies des
deux composantes qui suivent le fondamental de 1,5 MHz sont atténuées quasiment au méme niveau et
la puissance de la raie du fondamental est déja divisée par deux environ, ce qui signifie que la fréquence
de coupure du circuit a -3 dB est méme inférieure a 2,5 MHz. Ces résultats montre que les filtres sont
ainsi préts a assurer leur fonction d’autant plus dans notre cas la composante utile sera autour de 0 Hz,
une fois le systéme assemblé.
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V.2.1.6.5 Circuit de conversion analogique-numérique (CAN)

Pour finir nous avons choisi d’utiliser le MAX11040K de Maxim Integrated comme convertisseur
analogique numérique (CAN) configuré avec une résolution de 24 bits [189]. 1l a 'avantage d’avoir 4
voies d’entrées différentielles sur lesquelles I’acquisition se fait simultanément comme le présente son
schéma fonctionnel dans la Figure V.33. Le nombre de ses entrées correspond parfaitement au nombre
de signaux a la sortie de la carte des filtres passe-bas. Sa tension de pleine échelle est de +2,2V ou -
2,2V; son LSB est de 26,22 uV; son horloge est de 24,576 MHz; son modulateur commute a4 une
fréquence de 3,072 MHz et nous I’avons paramétré pour un débit de 250 échantillons par secondes soit
une précision relative de 0,04% pour 256 points selon les données du constructeur.

OWRFLW  FAULT
| |
AINO+ — 2487 DIGITAL - SVNG
Ano. —] =< oc [reR [
I - ROYIN
REFD
A1+ > Z 2487 | | DIGITAL > DROVOUT
AN > ADC FLTER [
REGISTERS AND - CASCIN
REF1 I DiGTAL [ SR
e - CONTROL - CASCOUT
24-8IT DIGITAL
AN - < aoc [ ™ erer ™ [
REF2 I - SCLK
AN+ - 2481 DIGITAL DiN
ANZ- =< aoc [ Futer - DOUT
REF3 S —
/\ } MAX11040K
+
25v CRYSTAL
REFIO MWW qererence OSCILLATOR v
I I | | I
AGND NN XOUT  CLKOUT DGND

Figure V.33: Schéma fonctionnel du MAX11040K [1 89]

Dans la Figure V.34, nous montrons le prototype de la carte du convertisseur analogique numérique
réalisé sur un PCB de quatre couches en FR4 d’épaisseur totale 0,8 mm et le schéma électrique de cette
carte est illustré dans laFigure VIIL.27 en annexe (VII1.4.10). Le CAN (MAX11040K) est représenté
par le composant Ul tandis que U2, U3, U4, U5, U6, U7, U8 et U9 sont les connecteurs SMA des
entrées (TENSION_CHO-, TENSION_CHO+, TENSION_CHI1-, TENSION_CH1+,
TENSION_CH2-, TENSION_CH2+, TENSION_CH3- et TENSION_CH3+, respectivement).
Enfin, J10 est le connecteur qui permet de relier la carte a la carte Arduino, dans le but de programmer,
de commander et d’assurer la liaison de communication avec le CAN. Par exemple, nous activons la
tension de référence interne (2,5V) du CAN via ce connecteut.
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Figure V.34: Carte du convertisseur analogique numérique (CAN)

La carte CAN est caractérisée en appliquant grace au générateur DC d’Agilent (E3648A), une tension
continue de -1V sur les entrées négatives de la voie 0 et de la voie 2 (TENSION_CHO- et
TENSION_CH2-, respectivement), ainsi qu’une tension continue de 1V sur les entrées positives de la
voie 1 et de la voie 3 (TENSION_CHI1+ et TENSION_CH3+, respectivement) lorsque les autres
entrées sont reliées a un bouchon de 50 Q. Par exemple, cinq valeurs successives numérisées
simultanément par chaque voie du CAN sont récupérées sur le port série et reportées dans le tableau
(Table V.2).

Chaque valeur récupérée et affichée est une moyenne de 100 points. A partir de ces valeurs de tension,
le programme calcule le gain et la phase automatiquement pour chaque voie de la chaine
d’instrumentation c’est-a-dire la voie 0 (TENSION_CHO) par rapport a la voie 1 (TENSION_CHI1)
correspondant au canal 1 (Pour le calcul de GAIN_CH1 et PHASE_CH1) et la voie 2
(TENSION_CH2) par rapport a la voie 3 (TENSION_CH3) correspondent au canal 2 (Pour le calcul
de GAIN_CH2 et PHASE_CH?2). La conversion fonctionne aussi bien pour les tensions positives que
négatives.

Table V.2: Valeurs numérisées par le convertisseur analogique numérique (CAN)

TENSION_CHO

TENSION_CH1

TENSION_CH2

TENSION_CH3

-1,051226854

0,965666592

-1,050806522

0,96529597

-1,050440431

0,965151608

-1,050032139

0,964745104

-1,05024302

0,965327323

-1,049835563

0,96493721

1,050431728

0,965642333

-1,050004005

0,965264797

-1,050200224

0,965467095

-1,049787998

0,965091348

V.2.1.7 Synoptique général et principe de fonctionnement de la seconde version du systéme
d’instrumentation

Finalement, nous présentons ici dans la Figure V.35, le synoptique retenu pour la chaine d’instrumentation
qui remplace celui initialement proposé dans la Figure V.4. Le principe de fonctionnement simplifié du
systeme final dont la validation sera présentée dans la partie (V.2.2) et qui est basé sur ce nouveau
synoptique peut étre décrit comme suit sur chacune de voies du systéme, ici sur la voie 1 :
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J Si le synthétiseur génére pour la voie 1 les signaux :
Ref CH1 = A; X cos(ot + ¢,) (V.6)
In_CH1 = —A; X cos(wt + ¢,) V.7)
U Nous aurons a la sortie de la voie 1 du capteur :
Out_CH1 = —A] X cos(wt + ¢7) (V.8)

Par conséquent les sorties du démodulateur de la voie 1 vaudront :

[_CH1 = k X [A; X cos(ot + @;)] X [-A] X cos(ot + @7)] (V.9)
[_.CH1 = _k%le’l x cosQLot + @, + ¢1) + _k%lm’l x cos(@; — @1) (V.10)
Q_CH1 =k x [A; X sin(ot + @,)] X [-A] X cos(ot + ¢@7)] (V.11)
QCH1 = XA o in ot + @, + ¢}) + 24 ¢ sin(g, — @) (V.12)

Avec k correspondent au facteur de conversion du mixeur ou démodulateur

Puis, les signaux en sortie du démodulateur de la voie 1 entrent dans le filtre passe-bas 1, dont les
sorties sont égales a :

—kxA;xA]
2

VI_CH1 = x cos(p; — @) (V.13)

—kxA;xA]

VQ_CH1 = x sin(@; — @}) (V.14)

Apres numérisation en sortie de filtre, le gain et la phase se calculent avec les relations suivantes :

Gain(dB) = 20 x log; (/(NI_CH1Z + NQ_CH1?)) (V.15)
Gain(dB) = 20 x log,, (\/(VI_CH12 ¥ VQ_CH12)) (V.16)
Phase(*) = [Arctan2 (o )| x (57) (V.17)
prase) = [aeanz (125 (2) v
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O Les mémes équations sont applicables pour la voie 2 du capteur, en changeant I'indice associé.
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Figure V.35: Deuxieme synoptique détaillé de la plateforme de détection avec le systeme d’instrumentation filaire proposé

V.22 Validation du prototype du systéme proposé

Apres avoir présenté les différentes fonctions du systeme proposé ainsi que le choix des composants et
de leurs cartes, nous avons caractérisé dans la cellule de test le dispositif a résonateur Stub (D3)
présenté dans la Figure V.36 et dans la partie (I11.4.2) du chapitre 11, en utilisant le VNA MS2026B qui
est calibré avec la méthode SOLT pour un balayage fréquentiel de 4001 points de 5 kHz a 6 GHz et en
utilisant le systeme d’instrumentation proposé et basé sur le deuxiéme synoptique illustré dans la
Figure V.35 pour un balayage fréquentiel de 4000 points de 23,5 MHz a 6 GHz.

Figure V.36: Dispositif a résonateur Stub caractérisé avec le VNA et avec le systeme d’instrumentation proposé
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Dans le but de sa caractérisation, le dispositif D3 (le capteur) est placé dans la cellule de test qui permet de
relier les lignes d’acces de chaque résonateur Stub aux différents ports du systeme d’instrumentation. Dans le
cas du VNA, chaque résonateur est caractérisé I'un apres autre puisque le VNA utilisé a uniquement deux
ports. Le systeme développé comporte quatre ports, permettant de faire la mesure sur les deux voies du
capteur simultanément, comme le montre le systéme assemblé dans la Figure V.37.

Capteur dans la Carte des

cellule de test et demodulateurs Carte des filtres Carte du
de caractérisation / / passe bas CAN

Carte du synthétiseur  Carte Arduino
de fréquence DUE

Figure V.37: Assemblage du systeme d’instrumentation proposé au cours de la caractérisation du dispositif a résonateur Stub
placé dans la cellule de test et caractérisation

Les parametres de transmission (S21) mesurés avec le VNA sont présentés dans la Figure V.38 et la
Figure V.39. Ils montrent que le dispositif a cinq modes de résonance dans la plage de fréquence
considérée. Le premier mode de résonance sur le résonateur de référence est enregistré autour 580
MHz et -29 dB par exemple. Malgré la faible résolution fréquentielle due au synthétiseur de fréquence,
comme nous 'avons indiqué dans la partie (V.2.1.3) ainsi que le bruit et les pertes dus aux cables
reliant les différents modules (cartes), les mesures réalisées avec le systeme proposé montrent
également que le dispositif a cinqg modes de résonance dans la plage de fréquence considérée.

Aussi le premier mode de résonance sur le résonateur de référence est enregistré autour 540 MHz et —
33,5 dB par exemple, comme nous le montrons dans la Figure V.40 et la Figure V.41. Il y a donc 40
MHz environ de différence entre le premier mode de résonance de la mesure avec le VNA et le
premier mode de résonance de la mesure avec le premier prototype du systeme proposé. Cette
différence de fréquence est presque la méme pour le deuxiéme mode soit 44 MHz environ. Ce constat
pourrait étre généralisé aux trois derniers modes lorsque la résolution fréquentielle sera bonne.

Ainsi, il reste certes des améliorations a apporter au systeme proposé comme nous allons le voir dans la partie
(V.3) suivante, néanmoins ces résultats préliminaires valident les bases du principe de fonctionnement du
systeme d’instrumentation proposé.
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Figure V.39: Parameétres Sy; phase (°) du dispositif a
résonateur Stub caractérisé avec le VNA
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Figure V.41: Parameétres Sy; phase (°) du dispositif a
résonateur Stub caractérisé avec le systeme
d’instrumentation proposé

Figure V.40: Parameétres Sz (dB) du dispositif a résonateur
Stub caractérisé avec le systéme d’instrumentation proposé

V.3 Perspectives pour ’amélioration du systéme proposé

Au cours de cette thése, nous avons montré la faisabilité d’un capteur a transduction électromagnétique
ainsi de son systeme d’instrumentation dont le principe de fonctionnement et ’avancement ont été
présentés dans la partie précédente (V.2). Les différents modules (cartes) du systeme sont a optimiser
en termes de routage, de réduction de bruit et de réduction de pertes de puissance. Pour cette derniére,
il est possible d’utiliser un substrat de PCB adapté pour les applications dans le domaine des micro-
ondes, comme les matériaux Rogers®.

La résolution fréquentielle du synthétiseur de fréquence peut étre améliorée notamment en réduisant la
fPFD au niveau logiciel lors de son calcul et au niveau circuit par le remplacement de Ioscillateur de
référence de 40 MHz par un oscillateur de 10 MHz et/ou en remplacant le MAX2870 par un
synthétiseur de fréquences plus performant selon le constructeur, comme le MAX2871.

Il sera également intéressant d’associer 'ensemble des fonctions sur une carte unique, qui pourrait aussi
intégrer a avenir deux ou quatre antennes pour linterrogation de capteur a distance en full duplex dans les
applications sans fil et/ou un module WiFi, LoRa, ou SigFox, pour les applications a I'internet des objets (IoT
pour Internet of Things), comme nous l'avons illustré dans la Figure V.42 par exemple, ainsi que des
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coupleurs directionnels pour avoir un “IN.A complet capable de mesurer tous les parameétres S (module
et phase).

Capteurs de
gaz, d'humidité,
de température,
de pression

k\\

IoT

Gateway Neeud de

capteurs  ynsirumentation filaire

Cloud & Big data n%2
base o~
l 2
/ f’
Naudde *
capteurs

n%1
Internet -

=/

| = ¥ > - 1 : Z 2
d

\ Instrumentation sans fil
il :

L

Figure V.42: lllustration de I’évolution du systeme d’instrumentation proposé pour les applications communicantes
d’instrumentation sans fil et d’internet des objets

Parallelement, il faut aussi optimiser le protocole de communication notamment le programme de commande,
d’acquisition et de traitement des données entre I’Arduino, le synthétiseur de fréquence ainsi que le CAN, car
actuellement la durée d’un balayage fréquentiel sur 4000 points est de cinq minutes environ, cette durée peut
étre réduite en réduisant le nombre de points ou en optimisant le programme de I’Arduino.

Enfin, il faudra finaliser I'interfacage du programme de commande, d’acquisition et de traitement des données
chargé dans ’Arduino avec le programme de commande, d’acquisition, de traitement et de visualisation des
données en temps réel que nous avons développé sous Scilab et dont I'interface est présentée dans la Figure
V.43 avec un exemple des parametres S21 (gain et phase) de chaque voie qui pourront étre accessibles

a termes. L’utilisation de Scilab permet de garder un systeme qui utilise principalement des logiciels
Open Source.
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Figure V.43: Interface du programme de commande, d’acquisition, de traitement et de visualisation des données en temps
réel développé sous Scilab pour le systeme d’instrumentation proposé

V.4 Conclusion sur le systéme d’instrumentation

Nous rappelons que dans ce chapitre nous présentons la faisabilité d’une nouvelle chaine d’instrumentation de
capteurs a transduction électromagnétique dans la plage des fréquences micro-ondes. Nous nous sommes
appuyés sur un systéme existant dont la fréquence de fonctionnement est limitée a 160 MHz a cause de la
limitation en fréquence du DDS qu’il utilise pour la génération d'un signal (onde) analogique. Ce type de
générateur de signaux permet certes d'obtenir un signal d’une résolution fréquentielle fine sur une plage
étendue, ainsi qu'un passage rapide d'une fréquence a une autre. Cependant, comme nous 'avons montré dans
la partie (V.2.1.3), le DDS le plus performant actuellement sur le marché en terme de fréquence maximum
des signaux générés est 'AD9914 qui coate 159,50 $ US environ et qui peut produire des signaux dont la
fréquence peut atteindre 1,4 GHz au maximum.

Cette fréquence n’étant pas suffisante pour notre application, nous avons opté pour un générateur a
synthétiseur de fréquence PLL dont la fréquence des signaux peut atteindre 6 GHz, impliquant la modification
de plusieurs composants dans la chaine d’instrumentation existante. A travers le choix des composants nous
avons proposé un nouveau synoptique et un nouveau systeme d’instrumentation en boucle ouverte
fonctionnent comme un VNA a quatre ports dédié a la mesure des paramétres de transmission Sz ou Siz
(amplitude et phase) d'un DUT sur la plage de fréquence de 400 MHz a 6 GHz. Le cott des principaux
composants qui constituent le systeme proposé est inférieur a 150 € comme détaillé dans le tableau (Table
V.3), plus bas que le cout du seul DDS le plus performant du marché (AD9914) et permettant de prévoir un
faible cout global du systeme proposé, notamment en termes de circuit imprimé (PCB).

Un autre intérét dun tel systeme est ladaptabilité et lintégrabilit¢é dans le cadre des systemes
d’instrumentation communicants, comme nous l'avons indiqué dans la partie (V.3). A cela s’ajoute la
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compatibilité du systéme avec les logiciels Open Source comme Scilab et plusieurs voies d’amélioration a
mettre en ceuvre.

Table V.3: Estimation du cout des principaux composants du systéme proposé

Référence Prix unitaire Nombre pour un systeme a Prix par référence
deux voies

Carte Arduino Due 37,40 $ US 1 37,40 $ US
MAX2870 6,70 $ US 1 6,70 $ US
TCBT-14+ 8,45 $ US 4 33,80 $ US
ADL5380 5,28 $ US 2 10,56 $ US
TCM1-83X+ 8,95 $ US 4 35,80 $ US
LT6604-2.5 9,30 $ US 2 18,60 § US
MAX11040K 13,82 § US 1 13,82 § US
Prix total des principaux des composants 156,68 $ US
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VI. Conclusion générale et perspectives

Au cours de cette these, nous avons montré la faisabilité d’une plateforme de détection et de
quantification des COVs notamment sur la base de vapeurs d’éthanol et de toluéne en proposant
comme solution un capteur chimique de gaz différentiel a transduction a micro-ondes imprimé sur un
substrat flexible. Son principe de fonctionnement est basé sur le suivi de la variation des propriétés
électriques d’un matériau sensible composite (PEDOT:PSS-MWCNTSs) en présence de gaz, aprés avoir
soustrait la réponse de la voie de référence, image des variations liées a I’évolution des parameétres non
associés a la couche sensible.

En effet, avec I’étude théorique du chapitre 11, nous avons présenté les géométries de deux dispositifs a
transduction micro-ondes en technologie planaire a microruban ; ils intégrent chacun deux
transducteurs résonants dont I'un est fonctionnalisé avec le matériau sensible, constituant ainsi la voie
sensible c’est-a-dire le capteur chimique, tandis que l'autre sans matériau sensible est considéré comme
la voie de référence pour compenser les variations physiques non liées a ce matériau, notamment les
variations de température, de pression ou encore la diffusion dans le substrat. Bien que les structures
géométriques des résonateurs de ces deux capteurs soient tres différentes, néanmoins la mesure
différentielle est fondée sur le méme principe en intégrant un capteur chimique et un capteur physique.
Le premier capteur différentiel nommé (D1) est réalisé sur un substrat flexible en kapton avec deux
résonateurs stub quart d’onde micro-ondes et il est pensé pour exploiter la conductivité du
PEDOT:PSS-MWCNTSs qui est positionné pour assurer la jonction entre la ligne d’acces est le
résonateur stub quart d’onde de la voie sensible. Le second capteur différentiel nommé (D2) est
proposé pour fonctionner avec tout type de matériau sensible, conducteur ou non, il intégre deux
résonateurs capacitifs demi-onde micro-ondes sur un substrat flexible en papier photo pour un cott
réduit.

Grace aux résultats des simulations par éléments finis avec I’outil numérique HFSS, nous avons montré
que le dispositif (D1) présente 6 modes de résonance coupe-bande et le dispositif (D2), 2 modes de
résonance passe-bande, dans la plage de fréquences allant du continu (DC) a 6 GHz. Le premier mode
coupe-bande de D1 étant enregistré autour de 0,526 GHz sur la voie de référence et autour de 0,516
GHz sur la voie sensible, soit une différence de fréquence initiale de -10 MHz liée a la simulation de la
présence de 50 couches de matériau sensible sur une surface sensible totale de 0,289 mm?2 La
différence de fréquence est de -72,5 MHz en simulant la présence de 5 couches de matériau sensible
sur une surface sensible totale de 22,86 mm? pour le dispositif (D2) dont le premier mode passe-bande
est autour de 2,4738 GHz pour la voie de référence et 2,4013 GHz pour la voie sensible.

La permittivité est la propriété électrique variant le plus dans la plage des fréquences micro-ondes. La
simulation de la variation de la permittivité du milieu valide le principe des équations analytiques sur
les modes de résonance des deux dispositifs. Cette simulation a permis d’estimer le comportement de
la fréquence de résonance du premier mode de chaque dispositif dans le cas ou la présence d’un gaz
provoque une augmentation de la permittivité qui se traduit par une diminution de la fréquence de
résonance. La ligne de référence vise a compenser des variations de ce type, voisines de celles sur la
ligne sensible.

Ces résultats ont été confirmés avec I’étude expérimentale du chapitre II et du chapitre III dans
lesquels nous avons présenté les résultats des caractérisations électriques des deux dispositifs qui
résonnent avec 4 modes coupe-bande pour D1 et 2 modes passe-bande pour D2 sur la plage de
fréquences considérée (DC a 6 GHz). Nous avons également décrit le banc de mesure avec un VNA et
les différentes méthodes de traitement des données qui nous ont permis d’analyser les résultats de la
détection pour les différentes concentrations (de 500 a 1300 ppm) de vapeurs d’éthanol et de de
toluene avec les deux dispositifs grace aux données des mesures du balayage fréquentiel autour du
premier mode, de 0,271 a 1,27 GHz pour D1 et de 2 a 4 GHz pour D2. Avec ces résultats nous avons
montré une certaine répétabilité voire reproductibilité des dispositifs, malgré une certaine fragilité qui
devra faire I'objet d’améliorations ainsi qu’une limitation liée a la cellule de test elle-méme, congue
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exclusivement pour cette phase d’étude de faisabilité pour des essais aisés, avec une connexion
électrique par pression et une chambre de confinement des vapeurs sous flux au-dessus du
transducteur.

Ces résultats expérimentaux mettent en évidence pour les deux dispositifs des variations dues a la
vapeur d’éthanol légérement plus importantes que celles dues a la vapeur de tolueéne. En outre, le
capteur D2 présente une meilleure sensibilité pour la détection des deux VOCs, avec -2,535 kHz/ppm
pour Iéthanol et -2,147 kHz/ppm pour le toluéne, que le capteur D1, avec 892,5 Hz/ppm pour
I’éthanol et 362,2 Hz/ppm pour le toluéne. Toutefois, la sensibilité de D1 pourrait étre étudiée et
vraisemblablement aussi améliorée en changeant la position de la couche sensible afin que ce dispositif
puisse aussi étre utilisable avec des matériaux non conducteurs, notamment en positionnant la couche
sensible au-dessus de I’ensemble du stub, si la métallisation a la jonction entre le stub et la ligne d’accés
est assurée par ’Or (Au) ou largent.

Cette sensibilité valide la faisabilité et ouvre des perspectives trés prometteuses en développant de
nouveaux dispositifs notamment de méme géométrie que D2 et dont les deux modes de résonance
pourront étre utilisés pour la détection d’autres COVs ou gaz comme le NH3, le NO3 ou encore le SO,
qui font 'objet de préoccupations dans plusieurs domaines.

Aussi, une évaluation de la plus petite concentration détectable serait a mener car pour les vapeurs
d’éthanol et de toluéne les concentrations ciblées sont inférieures ou égale a 100 ppm et 10 ppm,
respectivement pour les applications environnementales. En parallele des améliorations en termes de
coefficient de qualité, de sensibilité, sélectivité et spécificité seront recherchées, en réalisant des
réseaux de capteurs, en augmentant ’épaisseur des matériaux sensibles, en les modifiant chimiquement
pour introduire des groupements fonctionnels adaptés aux cibles, enfin en associant un traitement de
signaux intelligent et une extraction plus rapide des données a partir d’un systeme d’instrumentation
dédié et compatible avec les applications embarquées et 'internet des objets. Une modélisation plus
fine des matériaux a partir des réponses des capteurs et une meilleure connaissance de leurs propriétés
électriques (conductivité, permittivité, pertes diélectriques) aprés fabrication et en fonction de la
fréquence seront également indispensables pour mieux comprendre les phénomeénes d’interaction mis
en jeu et permettre une optimisation du capteur avec 'amélioration du processus de fabrication, par
exemple pour une meilleure robustesse et homogénéité des couches imprimées.

Le principe de fonctionnement et les premicres étapes de la réalisation d’un tel systeme d’instrumentation ont
été exposés dans le chapitre IV. Nous nous sommes appuyés sur un systéme existant dont la fréquence de
fonctionnement est limitée 2 160 MHz a cause de la limitation en fréquence du DDS utilisé comme générateur
de signaux analogiques. Dans le but de concevoir un systéme fonctionnant jusqua 6 GHz, nous avons opté
pour un synthétiseur de fréquence PLL capable de générer des signaux dont la fréquence peut atteindre 6
GHz, et développé une chaine d’instrumentation en boucle ouverte fonctionnent comme un VNA a quatre
ports qui mesure les parameétres de transmission Sz ou Si2 d’un DUT sur la plage de fréquence de 400 MHz a
6 GHz.

Ce systéme permettra a terme de suivre tous les modes de résonance des capteurs sur la plage de fréquence
concernée, afin d’enrichir la signature pour chaque vapeur car la capacité d’absorption des ondes
électromagnétiques par les différentes molécules et leurs interactions ne sont pas identiques a toutes les
fréquences. De plus, contrairement a un VNA classique, le cout des principaux composants constituant le
systéme proposé est évalué unitairement a moins de 150 €, ce qui est un atout en vue de la réduction des
couts, notamment du circuit imprimé (PCB). Les autres perspectives visent la finalisation de linterface
utilisateur et de la compatibilité du systeme avec le logiciel Open Source Scilab, 'amélioration de la résolution
fréquentielle du synthétiseur de fréquence, I’élargissement de la plage de fonctionnement fréquentielle,
lintégration de modules permettant la compatibilité avec I'internet des objets et bien entendu la finalisation et
I'intégration de toute la plateforme qui regroupe le capteur et son systéme d’instrumentation.
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VIII. Annexes

VIII.1 Annexe du chapitre I
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Figure VIIL.1: Evolution de la concentration atmosphérique du dioxyde de carbone [2]
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Figure VIIL.2: Illustration des plateformes de réseaux de capteurs communicants sans fil et d’internet des objets [28]
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Table VIII.1: Les forces de Van der Waals

Nom de la force Définition

La force de London encore appelée effet de dispersion c’est la force qui apporte le plus de
contribution a la force générale de Van der Waals. Elle existe entre toutes les molécules, les
atomes ou les particules qui sont situés a une distance de 2 A a plus de 10 nm environ. Elle est
directionnelle et peut-étre attractive ou répulsive. Cette force de dispersion peut étre vue comme
des interactions électroniques entre atomes ou molécules. En effet, la moyenne temporelle du
moment dipolaire d’une molécule non-polaire est considérée comme nulle, cependant, il existe
pendant un temps trés court, un moment dipolaire engendré par la position des électrons autour
de I’'atome ou de la molécule pendant ce temps tres court. Ce moment dipolaire provoque des
attractions et des répulsions sur les molécules voisines, propageant ainsi I'interaction subite c’est-
a-dire 'interaction entre dip6le induit.

Force de London

La force de Debye encore appelée effet d’induction qui résulte de l'interaction entre un dipole
Force de Debye permanent et un dipéle induit. Deux cas peuvent étre envisagés selon que le dipdle induit est
produit dans une molécule polaire ou apolaire.

La force de Keesom encore appelée effet d’orientation qui correspond a Pinteraction entre une
Force de Keesom molécule ayant un moment dipolaire permanent et un dipéle rotatif dont la moyenne angulaire
est nulle.

Electric Field ——

Electric Field Magnetic Field ——

Magnhetic Field

Figure VIIL.3: Illustration de la propagation d’une onde électromagnétique

[190]

VIII.2 Annexe du chapitre 11

VII1.2.1 Equations de synthése de l'impédance caractéristique (Z,) d'une
ligne microstrip

Les équations de synthése permettent de calculer le rapport w/h correspondant a une impédance Zo
voulue. Pour une meilleure précision on utilise deux équations différentes selon la valeur de w/h.

Pour w/h < 2:

w ge
h

- = eZA——Z (VIII.1)

Avec :
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Z 0,11
A=2 22422023 + 25) (VIIL2)

Pour w/h > 2:

Y= —{B -1-1n(2B-1) + ﬂ [In(B—1) + 0,39 — m]} (VIIL3)
Avec :

B = % (VIIL4)

Les équations d'analyse permettent de calculer l'impédance caractéristique d'une ligne microstrip dont
on connait les dimensions. Pour une meilleure précision on utilise ici encore deux équations différentes
selon la valeur de w/h. Elles font apparaitre la notion de permittivité effective (ecf) qui permet de se
ramener a un milieu de propagation homogene.

Pourw/h <1:

60, (8h, W
Zy=—=In (w + 4h) (VIIL5)
Avec :
er= 42 (141272 : 40,04 (1 — 22 (VIILG)
Pour w/h > 1:

120TC

7= (VIIL7)

T4+1,393+0,667 In(F+1,444)

Avec :

e ="+ 2 (1412 —) 2 (VIILS)

Les relations précédentes ne sont valables que si I'épaisseur du conducteur (t) est tres faible devant
'"épaisseur du substrat (h) c’est a dite (t¢/h < 0,005). Dans les autres cas, il faut apporter une correction
a la largeur de la ligne (w). L'épaisseur du conducteur est la plupart du temps négligeable. Ainsi pour
(t/h > 0,005), la largeur w est remplacée par la largeur effective (wWes).

Wer = W+ =[1 +In()] (VILLY)
Avec :
x=h (VIIL10)
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Et:
X =2mw;si2t <w < - (VIIL11)

Pour les impédances caractéristiques faibles (< 60 Q), la correction peut étre ignorée. Les précédentes
équations servent aussi a déterminer :

» Lalongueur d’onde du mode guidé (L)

Ao C

A: =
8 Ver  fxvew

(VIIL12)

Ou : (o) est la longueur d’onde dans le vide, (f) est la fréquence et (c) est la vitesse de la lumicre dans
le vide (3.108 m/s)

» La constante de propagation (f)

B:%zz"x_fg“ (VIIL13)
» La vitesse de propagation (9p)
9, == (VIIL.14)
VIII.2.2 Equations de calcul de la valeur de l'inductance, de la capacité ou de

la résistance localisée équivalente a un trongon de ligne microstrip

La valeur de l'inductance, de la capacité ou de la résistance localisée équivalente a un tron¢on de ligne
microstrip s'obtient a partir de 1'équation des lignes de transmissions :

1
IpXC

Zo=9,xL= (VIIL15)

Ainsi les relations donnant l'inductance et la capacité linéique équivalente a un tron¢on de ligne de
longueur 1 sont :

L(nH) = Z;‘f“l(mm) (VIIL16)
Et:
C(pF) = 3'32/§f1(mm) (VIIL17)

Ces formules ne sont valables que pour des longueurs (1) inférieures a un huitieme de la longueur
d'onde et elles ne sont pas absolument rigoureuses a cause des effets d'extrémité de la ligne, mais la
précision obtenue est suffisante pour des besoins amateurs. Cependant, une autre méthode consiste a
utiliser directement les formules données par Clemm :
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6,28h 1,4h

Ln(nH. cm-1) =197,5In{1 + “w [1+ 0,27 tanh Z(T)]} (VIIL.18)
Et:
Cr(pF. cm1) = —— g —o22E (VIIL.19)

-1,4h
ln{1+T[1+0,27 tanh -(T)]}

Pour une inductance linéique équivalente d’une ligne microstrip modélisée par une cellule en n (pour
des lignes microstrips d’impédance relativement forte de 'ordre de 8092, les capacités C, peuvent étre
négligées, on obtient donc une inductance a faible capacité parasite). Pour les lignes microstrips de
faible impédance, de I'ordre de 10Q, les inductances Lt peuvent étre négligées, on obtient ainsi une
capacité a faible inductance parasite. Cependant la résistance d’une ligne microstrip dépend
principalement de la longueur de la ligne (I), la largeur (w), I’épaisseur (t) et de la conductivité du
matériau conducteur (o).

R=—L (VIIL.20)

VIII.2.3 Paramétres S des dispositifs complémentaires D3 a D9

—REF $21 SIMULE D3 (dB) - SENS $21 SIMULE D3 (dB)
---REF $11 SIMULE D3 (dB) SENS S11 SIMULE D3 (dB)
—REF S21 MESURE D3 (dB)  ---SENS S21 MESURE D3 (dB)
REF S11 MESURE D3 (dB)  ---SENS S11 MESURE D3 (dB)
10

PARAMETRE § (dB)

o 05 1 15 2 25 3 35 4 45 5 55 6
FREQUENCE (GHz)

Figure VIIL.4: Parameétres S simulés et mesurés (avec la cellule) du dispositif (D3) dont la description est donnée dans le
tableau (Table I11.11)
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—REF S21SIMULE D4 (dB) -t SENS $21 SIMULE D4 (dB)

=-REF $11 SIMULE D4 (dB) SENS §11 SIMULE D4 (dB)
==REF 821 MESURE CELLULE D4 (dB) ==-8ENS 821 MESURE CELLULE D4 (dB)
REF §11 MESURE CELLULE D4 (dB) ==-8ENS §11 MESURE CELLULE D4 (dB)
REF 521 MESURE GIGALANE D4 (dB) =-=-SENS $21 MESURE GIGALANE D4 (dB)
‘REF $11 MESURE GIGALANE D4 (dB) ==-8ENS S$11 MESURE GIGALANE D4 (dB)

PARAMETRE § (dB)

0 05 1 1,5 2 25 3 35 4 45 5 55 6
FREQUENCE (GHz)

Figure VIIL.5: Parameétres S simulés et mesurés (avec la cellule et les connecteurs Gigalane) du dispositif (D4) dont la
description est donnée dans le tableau (Table IT1.11)

—REF 5§21 MESURE CELLULE D5 (dB) -=-8ENS $21 MESURE CELLULE D5 (dB)
REF $11 MESURE CELLULE D5 (dB) -=-SENS $11 MESURE CELLULE D5 (dB)
REF 821 MESURE GIGALANE D5 (dB) ==-SENS $21 MESURE GIGALANE D5 (dB)
-REF $11 MESURE GIGALANE D5 (dB) ==-SENS S11 MESURE GIGALANE D5 (dB)
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Figure VIIL.6: Parameétres S mesurés (avec la cellule et les connecteurs Gigalane) du dispositif (D5) dont la description est
donnée dans le tableau (Table 111.11)
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—REF S21 MESURE D6 (dB) SENS $21 MESURE D6 (dB)

REF S11 MESURE D6 (dB) -=-SENS §11 MESURE D6 (dB)

ST,

ala LT T T Mw.,.,‘“

PARAMETRE § (dB)

0 05 1 1,5 2 25 3 35 4 45 5 55 6
FREQUENCE (GHz)

Figure VIIL.7: Parametres S mesurés (avec la cellule) du dispositif (D6) dont la description est donnée dans le tableau
(Table II1.11)

—REF 5§21 MESURE D7 (dB) REF S11 MESURE D7 (dB)

)
Ln

PARAMETRE § (dB)

&
=

N
n

0 05 1 15 2 25 3 35 4 45 5 55 6
FREQUENCE (GHz)

Figure VIIL.8: Parameétres S mesurés (avec la cellule) du dispositif (D7) dont la description est donnée dans le tableau
(Table I11.11)
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—REF §21 SIMULE D8 (dB)

---REF §11 SIMULE D8 (dB)

—REF $21 MESURE D8 (dB)
REF S11 MESURE D8 (dB)

----- SENS $21 SIMULE D8 (dB)

- 'SENS $11 SIMULE D8 (dB)
SENS $21 MESURE D8 (dB)

---SENS $11 MESURE D8 (dB)

0

—REF $21 MESURE NON FILTREE D8 (dB)
-REF $11 MESURE NON FILTREE D8 (dB)
~—=REF $21 MESURE FILTREE D8 (dB)
REF $11 MESURE FILTREE D8 (dB)

0

----- SENS 521 MESURE NON FILTREE D8 (dB)

— - SENS 811 MESURE NON FILTREE D8 (dB)
--SENS 821 MESURE FILTREE D8 (dB)

==-SENS 811 MESURE FILTREE D8 (dB)

-2 LT
% -4 If \,..-:\-\--* Pl ) %
w wn
= =
g %J
A =

16 Fony ; ; ; ; ; ; ; ; 18 ey ; ; ; ; ' ; ; ;

1 1,5 2 2,5 3 3,5 4 4,5 5 5,5 6 1 1,5 2 2,5 3 3,5 4 4,5 5 5,5 6
FREQUENCE (GHz) FREQUENCE (GHz)

Figure VIIL.9: Parametres S simulés et mesurés (avec la cellule) du dispositif (D8) dont la description est donnée dans le
tableau (Table II1.11)

—REF §21 SIMULE D9 (dB)

---REF §11 SIMULE D9 (dB)

—REF $21 MESURE D9 (dB)
REF S11 MESURE D9 (dB)

----- SENS $21 SIMULE DY (dB)

- 'SENS $11 SIMULE D9 (dB)
SENS $21 MESURE DY (dB)

---SENS $11 MESURE D9 (dB)

0

PARAMETRE § (dB)

18 ; ; ;
25 3

35 4 45 5

----- SENS §21 MESURE NON FILTREE D9 (dB)

— - SENS $11 MESURE NON FILTREE D9 (dB)
--SENS $21 MESURE FILTREE D9 (dB)

==-SENS §11 MESURE FILTREE D9 (dB)

—REF $21 MESURE NON FILTREE D9 (dB)
—=-REF $11 MESURE NON FILTREE D? (dB)
~—=REF $21 MESURE FILTREE D9 (dB)

REF $11 MESURE FILTREE D9 (dB)
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Figure VIIL.10: Parametres S simulés et mesurés (avec la cellule) du dispositif (D9) dont la description est donnée dans le
tableau (Table I11.11)

VIII.2.4

Connecteurs Gigalane

Connecteur Gigalane de Versys:
SMA avec vises (18 GHz)
Ref: PSF-505-000

Figure VIIL.11: Illustration de la configuration des connecteurs Gigalane
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VIIIL.3 Annexe du chapitre III

VIII.3.1 Principe de I’extraction automatique des valeurs dynamiques a partir
d’une approximation gaussienne des courbes lissées des paramétres S
mesurés

Ce principe d’extraction est identique a celui qui est présenté dans la partie (IV.1.3). La seule différence
est liée a I'approximation gaussienne que le programme applique sur toutes les courbes lissées des
parametres S mesuré avant toutes les opérations d’extraction de valeurs dynamique. Ensuite, le
programme localise la résonance en déterminant d’abord la valeur des pertes correspondantes sur la
mesure en dB, puisque le programme identifie le point C qui correspond au maximum des pertes
d’insertion (S21c_D1 (dB)) pour le dispositif D1 et au minimum des pertes d’insertion (Si12c_D2 (dB))
pour le dispositif D2, comme illustré dans la Figure VIIL.12(a) et (c) respectivement. Ensuite, il

détermine la valeur du point B en dB, qui correspond a la valeur moyenne entre les points A (premier
S21c_.D1+S,14_D1

point de la coutbe) et C c’est-a-dire (521B_D1=f) pour D1 et (Sy,5 D2 =
212eD2 202022 pour D2.

De facon analogue, il détermine la valeur du point D en dB, qui correspond a la valeur moyenne entre

S21g.D1+S;4¢c_D1

les points C et E (dernier point de la courbe) soit (Sp1p_D1 = 5 ) pour D1 et (S1,p_ D2 =

S D2+S D2 ... .
%) pour D2. Pour finir, il calcule les valeurs moyennes en dB entre ces deux points B et D

S D1+S D1 S D2+S D2 ..
(S;1.D1 = %) pour D1 et (S1,_D2 = %} pour D2. Le suivi de ces valeurs en

fonction du temps sera une image de la réponse dynamique des dispositifs.

Par interpolation, le programme détermine également les fréquences correspondant aux points B et D
sur la courbe, nommées : F_Szz_D1, F_Szip_D1, F_Si2s_D2 et F_Siop_D2, puis les fréquences

F_S;18_D1+F_Sp;p_D1 F_S1,5_D2+F_S;,p_D2
218 22=—) pour D1 et (F,_S;, D2 = —2 22—) pour D2. Ces
2 ' 2

derniéres sont proches des fréquences de résonance, avec une meilleure précision pour un suivi
dynamique, qu’une estimation directe a partir de la courbe dans la perspective de suivre des variations
faibles, inférieures au pas de fréquence, sur des résonances a faible facteur de qualité.

centrales (F._S,; D1 =

Le processus de traitement précédent est répété pour extraire les 250 points de mesures de 0,4 a 100
minutes pour chaque voie. En plus, le programme applique également le méme type de lissage que
précédemment avec ici 100 points de contréle de la spline sur les 250 points.

Cette méthode a permis une bonne visualisation des réponses en temps réel pour le dispositif D2. En
revanche, elle s’est avérée insuffisante pour le dispositift D1, dont les variations de fréquence de
résonance étaient trop faibles, inférieures au pas de mesure. Une nouvelle méthode d’extraction de
parametre a toutefois permis de visualiser et quantifier les variations dynamiques sur le dispositif D1,
en recherchant par interpolation les fréquences correspondant a la valeur moyenne de la phase sur la
plage de fréquences du balayage (0,217 a 1,271 GHz). Cette méthode est illustrée sur la Figure
VIIL.12(b), la fréquence retenue étant celle du point G entre les points F et H aux extrémités des
courbes de phase pour chaque instant de mesure.

Ainsi, le  programme  calcule la  valeur moyenne de la  phase en  degrés
(S;16_PHASE_ D1 = SzIF'PHASE'D1;SZIH'PHASE'D1) et par interpolation il détermine la fréquence
(F_S216_PHASE_D1) correspondant a cette valeur moyenne. Ce processus de traitement est répété
pour récupérer les 250 points de mesures de 0,4 a 100 minutes et ensemble des points fait objet du
méme traitement de lissage que précédemment.
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A la fin de tous les traitements le programme sauvegarde les résultats utiles et formatés dans plusieurs
fichiers textes. La durée d’exécution du programme est d’environ 1h selon les capacités de 'ordinateur
et la version de Scilab utilisés.

—0.4_REF_S21_D1 (dB) @ 0 PPM ETHANOL —0.4_REF_§12_D2 (dB) @ 0 PPM ETHANOL

---0.4_SENS_S21_D1 (dB) @ 0 PPM ETHANOL ---0.4_SENS_S12_D2 (dB) @ 0 PPM ETHANOL

0,9
0,8
0,7
20,6
20,5
504
0,3
0,2
0,1

+ —— + O
0,271 0,471 0,671 0,871 1,071 1,271 2 2,5 3 3,5 4

FREQUENCE (GHz) FREQUENCE (GHz)
(2) (©)
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VIII.3.2 Résultats de Ila détection en dynamique du dispositif a résonateur

stub (D1) avec I’extraction automatique des valeurs dynamiques a partir
d’une approximation gaussienne des courbes lissées des paramétres S
mesurés

Apres la présentation de cette variante approche de traitement, d’extraction et d’analyse des données,
nous illustrons un exemple des réponses dynamiques en temps réel du capteur (D1) obtenues, pour la
détection des vapeurs d'éthanol et de toluene. Ces réponses permettent également d’évaluer la
répétabilité, la sensibilité en mode dynamique ainsi que la cinétique et le temps de réponse du
dispositif. Les courbes présentées dans la Figure VIIL.13 et la Figure VIIL.14 montrent aussi des
variations de la fréquence en général faibles sur le résonateur de référence et plus importantes sur le
résonateur sensible. Aussi, la fréquence enregistrée dans ce cas correspond a celle de la valeur moyenne
de phase obtenue par interpolation dans la plage de fréquence de 0,271 a 1,271 GHz, comme nous
Pavons expliqué précédemment, puisqu’elle a permis d’avoir également un résultat efficace, en termes
de sensibilité et de répétabilité avec un codage aisé et surtout un temps de traitement rapide.
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Figure VIIL.13: Evolution dynamique de la fréquence sur le

dispositif D1 selon la valeur moyenne de la co

Papproximation gaussienne de la phase du parameétre Sy; des
résonateurs de référence (a), sensible (b) et en mode
différentiel (c) en présence de vapeurs d'éthanol et de
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Figure VIII.14: Evolution Estimation de la sensibilité du
dispositif D1 en mode dynamique suivant la fréquence selon
la valeur moyenne de la courbe de I"approximation
gaussienne de la phase de Sz1 des résonateurs de référence
(a), sensible (b) et en mode différentiel (c) en présence des
vapeurs d'éthanol et de toluene



De plus, en se s’intéressant aux résultats représentés dans la Figure VIII.13, nous avons reporté dans le
tableau (Table VIIIL.2), les valeurs de la fréquence de la valeur moyenne de la phase extraites sur la
réponse dynamique de chaque voie toutes les 10 minutes aprés le début de Pexposition a chaque
concentration de la vapeur d’éthanol et de la vapeur de toluéne. Ensuite, pour s’affranchir des
phénomenes de dérives non compensés par la voie de référence, nous en avons déduit et placé dans les
tableaux (Table VIIL.3), les valeurs des variations successives correspondantes (par exemple la
différence entre la valeur a 100 min et celle 2 90 min), qui sont synthétisées graphiquement sur la
Figure VIII.14 et sont superposées avec leurs régressions linéaires qui nous permettent d’estimer une
sensibilité dynamique pour chaque résonateur du dispositif (D1) en présence des deux types de COVs
pour des concentrations allant de 500 a 1300 ppm.

Table VIII.2: Valeurs expérimentales extraites de I’approximation gaussienne des parameétres Sz1 du premier mode du
dispositif (D1) extraites toutes les 10 min aprés une exposition aux concentrations successives d’éthanol suivant I’étude

dynamique
ETHANOL ETHANOL ETHANOL TOLUENE TOLUENE TOLUENE
Temps C REF FREQ SENS FREQ DELTA REF FREQ SENS FREQ DELTA
(min) | (ppm) | S21 D1 (kHz) | S21 D1 (kHz) | FREQ S21 D1 | S21 D1 (kiHz) | S21 D1 (kHz) | FREQ S21 D1
(kH2) (kH2)
0,4 0 995350,6 823307,3 -172043,3 985496,1 833126,3 -152369,8
10 0 995354,5 823290 -172064,5 985465,8 832823,3 -152642,5
20 500 995359,8 823570 -171789,8 985422,5 832935,7 -152486,8
30 0 995357,1 823361,5 -171995,6 985434,4 832825 -152609,4
40 500 995360,9 823614,2 171746,7 985401,3 8329452 152456,1
50 0 995357,5 823445,9 -171911,6 985351,9 832854,6 -152497,3
60 1000 995365,2 823897,4 -171467,8 985287 833067,1 -152219,9
70 0 995347,8 823497,4 -171850,4 985327,2 832902,3 -152424,9
80 1000 995357 823921,3 -171435,7 985220,3 833071,2 -152149,1
90 0 995288,1 823555,7 -171732,4 984742,2 832899,1 -151843,1
100 1300 995297,2 824269,1 -171028,1 984877,7 833186,9 -151690,8

Table VIIIL.3: Valeurs expérimentales des variations consécutives extraites de 'approximation gaussienne des parametres Sz
du premier mode du dispositif (D1) apres 10 min d’exposition aux différentes concentrations successives d’éthanol suivant

I’étude dynamique

ETHANOL ETHANOL ETHANOL TOLUENE TOLUENE TOLUENE
Temps C REF FREQ SENS FREQ DELTA REF FREQ | SENS FREQ DELTA
(min) | (ppm) | S21 D1 (kHz) | S21 D1 (kHz) | FREQ S21 D1 | $21 D1 (kHz) | $21 D1 (kHz) | FREQ S21 D1
(kHz) (kHz)

10 0 3,9 173 21,2 30,3 303 272,7

20 500 53 280 2747 43,3 1124 155,7

30 0 2,7 208,5 205,83 11,9 110,7 22,6

40 500 3,8 252,7 2489 33,1 120,2 153,3

50 0 3.4 1683 1649 49 4 90,6 412

60 1000 7,7 4515 4438 64,9 212,5 2774

70 0 17,4 ~400 382,6 40,2 164,8 205

80 1000 92 4239 414,7 106,9 168,9 275,8

90 0 68,9 365,6 296,7 4781 1721 306

100 1300 9,1 713,4 704,3 135,5 287,8 152,3

Enfin, la sensibilité de la voie de référence est de 99,13 Hz/ppm pour la détection de la vapeur de
toluéne tandis que celle de la voie sensible est de 361,3 Hz/ppm, soit une sensibilité dynamique en
mode différentiel de 262,2 Hz/ppm. Aussi, la sensibilité de la voie de référence est estimée a 24,02
Hz/ppm, celle de la voie sensible a 707,2 Hz/ppm, d’ou une sensibilité dynamique en mode
différentiel de 683,2 Hz/ppm pour la détection de la vapeur d’éthanol, pres de 2,6 fois supérieure a
celle a la vapeur de toluéne. Ainsi, cette approche donne des résultats assez similaires a ceux présentés
dans la partie (IV.2.2) du chapitre II1.
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VII1.3.3 Résultats de Ila détection en dynamique du dispositif a résonateur
capacitif (D2) avec I’extraction automatique des valeurs dynamiques a
partir d’une approximation gaussienne des courbes lissées des paramétres
S mesurés

Les données extraites aprés une approximation gaussienne sur chaque courbe des parametres S,
présentent également une reproductibilité, une répétabilité et une dynamique de détection en temps
réel du capteur (D2) similaires a celles observées dans la partie (IV.3.2), comme illustré dans la Figure
VIII.15. Ces variations montrent aussi que les variations de fréquence sur le résonateur de référence
sont plus faibles par rapport a celles sur le résonateur sensible, ce qui permet d’exclure un effet
important lié a une variation de permittivité du milieu, comme indiqué déja dans I’étude en mode
statique dans la partie (IV.3.1).
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Les données dans la Figure VIII.15, nous ont permis d’extraire les valeurs qui sont reportées dans le
tableau (Table VIII.4). Celles-ci correspondent aux valeurs des fréquences de résonance extraites sur la
réponse dynamique de chaque voie tous les 10 minutes apres le début de l’exposition a chaque
concentration de la vapeur d’éthanol ou de toluene. Puis sont déduites et placées dans le tableau (Table
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VIIL5), les valeurs correspondant a la différence entre les valeurs successives (par exemple la
différence entre la valeur a 100 min et celle 2 90 min).

Table VIII.4: Valeurs expérimentales de la fréquence de résonance du premier mode extraites de 'approximation gaussienne
des parametres Sq2 du dispositif (D2) extraites toutes les 10 min aprés une exposition aux concentrations successives
d’éthanol et de toluéne suivant I’étude dynamique

Temps c ETHANOL ETHANOL Egé‘gfL TOLUENE TOLUENE TOD]]‘E?;TE
(miny | (ppmy | REFFREQ | SENSFREQ FREQ $12 REF FREQ | SENS FREQ FREQ $12
12 (kHz) $12 (kHz) (kE) $12 (kHz) $12 (kHz) (kE)
0,4 0 2739399,9 3279796,9 540397 27415323 32829003 541368
10 0 27392587 32799451 540686,4 27416241 3282855,5 5412314
20 500 2739403,8 3279174,8 539771 2741546 3282079,4 5405334
30 0 2739388 3279917,8 5405298 27417122 3282904,5 5411923
40 500 2739529 4 32794353 539905,0 2741629 3282134,9 540505,9
50 0 2739486,5 3279978,1 540491,6 27416743 3282704,1 541029,8
60 1000 2739560,5 3278844,6 539284, 1 27415915 32815433 539951,8
70 0 2739831 4 3279992, 1 540160,7 2741812,9 32826954 540882,5
80 1000 27397193 32789105 539191,2 2741682,7 32815458 539863, 1
90 0 2739961,6 32801713 540209,7 2741713,7 32826487 540935
100 1300 2739908,8 3278346,3 538437,5 27416192 3281062,1 539442.9

Table VIIL5: Valeurs expérimentales des variations consécutives de la fréquence de résonance du premier mode extraites de
Papproximation gaussienne des parameétres Si2 du dispositif (D2) apres 10 min d’exposition aux différentes concentrations

successives d’éthanol et de toluene suivant ’étude dynamique
Temps C ETHANOL ETHANOL FE%??SL TOLUENE TOLUENE T%I;;IJ‘??E
(i | (ppmy | REFFREQ | SENS FREQ FREG S12 REF FREQ | SENS FREQ FREG S12
S12 (kHz) $12 (kHz) (Ei) 812 (kHz) 812 (kHz) (Ei)
10 0 1412 1482 2894 91,8 448 ~136,6
20 500 1451 770.3 915.4 781 776.1 2698
30 0 15,8 743 7588 166,2 8251 6589
40 500 141,4 -482,5 -623,9 -83,2 -769,6 -686,4
50 0 42,9 542.8 585,7 45,3 569.2 523.0
60 1000 74 -1133,5 -1207,5 -82,8 -1160,8 -1078
70 0 270,0 11475 876.6 221,4 1152,1 930,7
80 1000 -112,1 -1081,6 -969,5 -130,2 -1149,6 -1019,4
90 0 242.3 1260.8 10185 31 1102,9 10719
100 1300 -52,8 -1825 -1772,2 -94,5 -1586,6 -1492,1

Ces valeurs du tableau (Table VIIL.5) sont enfin reportées dans la Figure VIII.16, permettant d’estimer
la sensibilité dynamique de chaque résonateur du dispositif (D2) en présence des deux types de COVs
pour des concentrations allant de 500 a 1300 ppm. La sensibilité de la voie de référence est ainsi
estimée a -0,19 kHz/ppm, celle de la voie sensible a -1,86 kHz/ppm, ainsi la sensibilité dynamique en
mode différentiel du dispositif vaut -1,68 kHz/ppm pour la détection de la vapeur de toluéne. De
maniére similaire, la sensibilité de la voie de référence est estimée a -0,08 kHz/ppm pour la détection
de la vapeur d’éthanol, celle de la voie sensible a -1,96 kHz/ppm, soit une sensibilité dynamique en
mode différentiel du dispositif de -1,88 kHz/ppm. Cette sensibilité dynamique du capteur a la vapeur
d’éthanol est pres de 1,1 fois supérieure a celle a la vapeur de toluéne, comme dans la partie (IV.3.2).
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VIII.4 Annexe du chapitre IV
VIII.4.1 Principe de fonctionnement de la premiére version du systéme

d’instrumentation en accord avec le synoptique présenté dans la Figure V.4

En se basant sur le synoptique présenté dans la Figure V.4, le principe de fonctionnement du systeme
peut étre décrit comme suit sur une des voies (CH1) de cette chaine d’instrumentation :

U Le synthétiseur génére pour la voie 1 les signaux :
LO_CH1 = A; X cos(wt + ¢;) (VIIL.21)
[_AMPLI_CH1 = —A; X cos(ot + ¢,) (VIIL.22)

U A partir du signal I AMPLI_CHI1, 'amplificateur génére a sa sortie les deux signaux Ref CHI1 et
1_CHI, appliqués sur 'entrée 1 du mixeur 1 et sur entrée de la voie 1 du capteur, respectivement :
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Ref CH1 = A, X cos(ot + ¢,) (VIIL.23)
[ CH1 = —A, X cos(ot + ¢,) (VIIL.24)

1l en résulte a la sortie de la voie 1 du capteur le signal O_CHI1, qui sera injecté a I'entrée 2 du mixeur
1:

0_CH1 = —A), X cos(ot + ¢3) (VIIL.25)

Et a la sortie du mixeur nous aurons deux signaux en mode différentiel :
R_Diff CH1 = k x LO_CH1 X Ref_CH1 (VIIL.20)
D_Diff CH1 = k x LO_CH1 x O_CH1 (VIIL.27)

Avec k correspondant au facteur de conversion du mixeur.

Ce qui vaut pour la voie 1 en sortie du mixeur 1 :

R_Diff CH1 = k X [A; X cos(wt + @;)] X [A; X cos(wt + @,)] (VIIL.28)
R_Diff CH1 = =A%z o cos(Qot + @1 + @,) + kXAZ;XAZ x cos(@p; — @,)

(VIIL.29)
De méme pour la voie 2 en sortie du mixeur 1 :

D_Diff CH1 = k X [A; X cos(ot + ¢;)] X [-A), X cos(ot + @))]

(VIIL30)
D_Diff CH1 = w x cosQot + @, + @3) + w x cos(; — @})
(VIIL31)

Ces signaux sont ensuite filtrés pour supprimer les fréquences élevées et obtenir en sortie du filtre
passe bas 1 I'information qui sera numérisée, ainsi les sorties du filtre s’expriment :

kxA;xA,

VR_Diff CH1 = x cos(p; — @;) (VIIL.32)

—KkxA; xA}
2

VD_Diff CH1 = x cos(p; — @3) (VIIL.33)

Apres la numérisation le gain et la phase se calculent avec les relations suivantes :
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Gain(dB) = 20 x logy, (%) (VIIL34)
Image numérique de la valeur du gain :
. [VD_Diff CH1|
Gain(dB) = 20 X log4, (m) (VIIL.35)
| [FA2cos 13|
Gain(dB) = 20 x log1o | “xxa,xa, (VIIL.30)
[ 2xcos(@1-9,)|
Et:
Phase(®) = [Argument (%)] X (1?100) (VIIL.37)
Image numérique de la valeur de phase :
o [ VD_Diff_CH1 180°
Phase(®) = _Argument (m)] X ( - ) (VIIL.38)
. _ _](XA271XA2XCOS((P1_(P,2) 180°
Phase(®) = |Argument | w7557, X (T) (VIIL.39)
i ———xcos(;-¢;)

Des expressions équivalentes s’appliquent pour la voie 2 du capteur, en remplagant CH1 par CH2.

VIII.4.2 Etude préliminaire sur le choix du synthétiseur de fréquence

La différence entre un synthétiseur de fréquence PLL et un synthétiseur de fréquence DDS est liée au
fait qu’un DDS permet de créer un signal sinusoidal ayant la fréquence voulue a partir d’un oscillateur
de fréquence fixe par une technique numérique [191]. Son architecture interne comprend plusieurs blocs
fonctionnels comme illustré dans la Figure VIIL.17. Ainsi, en fonction de la valeur du mot binaire de N
bits, placé en entrée de l'accumulateur de phase, la sortie du convertisseur numérique-analogique
fournit un signal d’amplitude proportionnelle a cette valeur qui peut évoluer a la période d’horloge
suivante. Le convertisseur phase-amplitude est une mémoire qui contient toute la description de la
relation qui existe entre la phase et Pamplitude sur un cycle ou une période.

Le DDS a lavantage d’étre un systéme a balayage rapide, a large bande (dont la génération de
fréquence peut couvrir un large spectre), a bruit de phase faible, a pas de résolution fréquentiel trés
faible (il peut étre inférieure a 1 Hz), a stabilité trés haute puisqu’elle dépend uniquement de celle de
Poscillateur de référence (oscillateur du systeme de commande ou d’excitation) [191]. Par exemple si
Poscillateur de référence dérive de 10 ppm, la sortie dérive aussi de 10 ppm (pour rappel ppm est
lacronyme de Partie Par Million de ce fait, si un oscillateur de 100 MHz dérive de 1 ppm, celui-ci verra
sa fréquence évoluer de 100 Hz). Par contre la sortie d’'un DDS fait état de nombreuses raies parasites
qu’il est nécessaire filtrer, et le respect des théoremes de C. Shannon et H. Nyquist imposent que la
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fréquence du signal généré soit inférieure (ou égale) a la fréquence d’échantillonnage divisée par deux,
ce qui limite la plage autour du gigahertz.

En effet, dans la configuration VNA déja existante présentée dans la partie (V.1), le synthétiseur de
fréquence utilisé est ’AD9954 d’Analog Devices [192]. Son oscillateur de référence peut varier de 1 a
400 MHz et il fournit en sortie du Convertisseur Numérique-Analogique (CNA) 16 bits un courant
sinusoidal de fréquence maximum trop faible, 160 MHz, avec une amplitude typique de 10 mA. De
plus, le signal de sortie en courant implique ’ajout d’un transformateur courant/tension dans notre cas,
et les entrées/sorties sont controlées en série ce qui le rend lent par rapport aux DDS présentés dans la
suite.

Nous avions dans un premier temps envisagé la possibilité de conserver une structure analogue, avec
un choix entre ’AD9914 et PAD9915 qui ont des fréquences de fonctionnement (Fsysclk) pouvant
atteindre 3,5 GHz [1706] et 2,5 GHz [177] respectivement. 1ls fournissent actuellement les plus hautes
fréquences de synthése sur le marché et ils ont des caractéristiques trés proches, excepté:

» Le réglage de la résolution en fréquence qui peut atteindre 190 pHz pour le premier et 135 pHz
pour le second.

» La fréquence maximale du signal en sortie du CNA (Fout=0,4xFsysclk). Elle est de 1,4 GHz
pour 'un et 1 GHz pour lautre typiquement avec un oscillateur de référence externe de 3,5
GHz pour le premier et 2,5 GHz pour le second qui correspondent aux fréquences maximales
supportées par chaque composant.

Toutefois, des lors qu’on utilise I’horloge interne en activant la PLL interne, la fréquence de fonctionnement
systeme des 2 composants est réduite dans la bande de 2,4 GHz a 3,5 GHz. On passe alors en bande étroite
ce qui améliore la Plage Dynamique Sans Parasite (SFDR pour Spurious Free Dynamic Range en anglais). Ce
parametre définit le rapport entre le signal fondamental et le signal parasite le plus fort en sortie du CNA, il est
aussi utilisé pour caractériser les CAN et les récepteurs radio. Ces composants ont chacun 2 sorties
complémentaires et fournissent jusqu’a 13 dBm pour une charge de 50 Ohms en sortie.

De plus, notre but est d’avoir aussi un signal avec la fréquence la plus élevée possible sans recourir a un
multiplicateur, un mélangeur ou une PLL en plus pour augmenter la fréquence en sortie du DDS, afin de
réduire le bruit notamment, 'ajoute d’étages augmentant le risque de bruit ou de perturbation. Ainsi, méme si
notre choix s’était porté sur ’ADD9914 avec I'utilisation d’un oscillateur de référence externe de 3,5 GHz, la
fréquence des signaux synthétisés ne dépasserait pas 1,4 GHz, pour un prix assez élevé de ce DDS a 159,50 §
US environ. Cette étude et ces caractéristiques nous ont amenés a utiliser un synthétiseur de fréquence PLL,
permettant un fonctionnement a plus haute fréquence pour un coat moindre.
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Figure VIIL.17: Synoptique du fonctionnement interne d’un DDS [191]

La boucle a verrouillage de phase ou encore boucle a asservissement de phase fut inventée par De
Bellescize en 1932 dans le but de faire de la détection synchrone mais son utilisation ne s’est faite
qu'avec les progres technologiques [193]. Elle peut étre utilisée comme filtre passe-bande trés étroit
pour extraire le signal d’une porteuse noyée dans du bruit par exemple ou comme multiplieur de
fréquence dans le cas de la synthese de fréquence illustrée dans la Figure VIIL.18. Nous nous
intéressons uniquement au dernier cas cité, puisque la PLL permet de générer des signaux de
fréquences tres stables avec un pas variable. En effet :
» elle produit sur sa sortie des signaux dont la stabilité est celle de loscillateur de référence (fx)
avec un choix de fréquences presque infini,
> elle intégre au moins deux diviseurs, un a Pentrée (M) et lautre dans la boucle de retour (N)
qui est souvent programmable sur une grande plage de valeurs,

» clle compare continuellement les fréquences des signaux a l'entrée du comparateur de phase,
lorsqu’elles sont égales, la boucle est verrouillée donc (fx/M) = (fs/N) et si M=1 alors fs=NXfx.
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Figure VIIL.18: Principe de fonctionnement d’un synthétiseur de fréquence PLL a division entiere [193]

La PLL est moins performante en termes de rapidité de balayage fréquentiel que le DDS. 1l est possible de
limiter cet effet en diminuant le bruit par ajustement de la réponse du filtre de boucle qui toutefois peut rendre
le systéme bouclé instable si sa bande passante est trop faible. De plus, pour gagner en rapidité avec un pas de
synthese faible, une PLL fractionnelle est réalisée en ajoutant a la PLL a division entiére précédente un pré-
diviseur par P/(P+1) programmable commandé par le diviseur principal [193], comme dans la Figure VIII.19

par exemple.

Ce dernier est constitué de deux compteurs programmables aux valeurs A et B avec B>A. Ces compteurs
s’incrémentent sous les impulsions du pré-diviseur qui commence d’abord a diviser par P+1 jusqu’a ce que le
compteur A soit plein, puis par P jusqua ce que le compteur B soit plein, ainsi a chaque incrémentation du
compteur A d’une unité, le pas est de fx/M malgté le pré-diviseur.
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Figure VIII.19: Principe de fonctionnement d’un synthétiseur de fréquence PLL 2 division fractionnelle [193]
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VIII. 4.3 Schéma électrique de la carte du synthétiseur de fréquence présentée
dans la partie (V.2.1.3)
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Figure VIII.20: Schéma électrique de la carte du synthétiseur de fréquence présentée dans la partie (V.2.1.3)
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VIII.4.4 Schéma électrique de la voie 1 de la carte des amplificateurs
présentée dans la partie (V.2.1.3)
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Figure VIII.21: Schéma électrique de la voie 1 de la carte des amplificateurs présentée dans la partie (V.2.1.3)
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VIII.4.5 Schéma électrique de Ia voie 2 de la carte des amplificateurs
présentée dans la partie (V.2.1.3)
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Figure VIII.22: Schéma électrique de la voie 2 de la carte des amplificateurs présentée dans la partie (V.2.1.3)
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VII1. 4.6 Schéma électrique de la carte mixeur présentée dans la partie
(V.2.1.6)
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Figure VIII.23: Schéma électrique de la carte mixeur présentée dans la partie (V.2.1.6)
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VII1.4.7 Schéma électrique de la voie 1 de la carte des démodulateurs 1Q
présentée dans la partie (V.2.1.6)
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Figure VIII.24: Schéma électrique de la voie 1 de la carte des démodulateurs 1Q présentée dans la partie (V.2.1.6)
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VII1. 4.8 Schéma électrique de la voie 2 de la carte des démodulateurs 1Q
présentée dans la partie (V.2.1.6)
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Figure VIII.25: Schéma électrique de la voie 2 de la carte des démodulateurs I1Q présentée dans la partie (V.2.1.6)
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VIII.4.9 Schéma électrique de la carte des filtres présentée dans la partie
(V.2.1.6)
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Figure VIII.26: Schéma électrique de la carte des filtres présentée dans la partie (V.2.1.6)
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VIII.4.10  Schéma électrique de Ia carte du convertisseur analogique
numérique (CAN) présentée dans la partie (V.2.1.6)
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Figure VII1.27: Schéma électrique de la carte du convertisseur analogique numérique (CAN) présentée dans la partie

(V.2.1.6)
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