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 La conservation des produits et l’optimisation des rendements sont au centre des 

préoccupations de l’industrie agroalimentaire afin d’assurer la sécurité alimentaire d’une 

population mondiale en expansion. Les techniques agricoles actuelles sont majoritairement 

appliquées sur les semences, à l’origine de tous les aliments, et les premières cibles des 

contaminants. L’utilisation intensive d’intrants chimiques se révèle nuisible pour la sécurité 

sanitaire de l’agriculteur et pour la biodiversité. Depuis les années 2010, les plasmas sont 

étudiés comme alternatives potentielles à ces méthodes pour leurs propriétés biocides, leurs 

actions dans la germination de semences et pour la dégradation de molécules. 

 Dans ce contexte, un procédé de plasma d’air à basse pression (1 pascal) est étudié et 

optimisé en vue d’une application au traitement de semences. Les graines sont disposées sur 

une grille connectée à la masse dans une enceinte sous vide de 80 litres. La source principale 

est un applicateur micro-ondes (MW) à structure coaxiale régie par le phénomène de résonance 

cyclotronique des électrons (RCE). L’étude des propriétés fondamentales (espèces excitées, 

densités et températures électroniques) de ces plasmas à différentes positions dans le réacteur a 

permis de définir deux régimes de fonctionnement dépendants de la puissance injectée. Une 

forte densité d’espèces est générée dans la zone de RCE puis diffusée dans l’enceinte. Cette 

distribution est volumique à basse puissance et dirigée vers les parois à partir de 100 W. Une 

source radiofréquence (RF) à couplage capacitif est ajoutée en complément. Une étude 

paramétrique est réalisée en faisant varier la puissance RF. Une puissance RF supérieure à la 

puissance MW entraîne une densité d’espèces réactives plus importante et plus uniforme en 

volume. Ces espèces sont susceptibles d’interagir avec les graines. 

 L’efficacité de ce procédé dans les problématiques agricoles est établie à travers deux 

études distinctes réalisées sur des graines certifiées non traitées par des pesticides. 

- Les aliments sont susceptibles d’être contaminés par des moisissures causant une 

décomposition précoce des tissus organiques et la réduction, à termes, des réserves. La 

faculté de certaines moisissures à produire des mycotoxines, présente un risque sanitaire 

pour le consommateur (e.g. déoxynivalénol : DON, produit par Fusarium spp.). La flore 

native de grains de blé tendre panifiable (Triticum aestivum L.) est identifiée avant de 

quantifier l’efficacité fongicide du plasma sur celle-ci. La dégradation de la mycotoxine 

DON engendrée par la source MW est estimée sur un substrat de verre et sur les grains de 

blé. La conservation post-traitement du taux d’humidité et de la teneur en gluten dans la 

farine de blé, est vérifiée afin d’assurer son utilisation pour la panification. Le taux de 

germination de ces graines est également mesuré dans un souci d’agriculture raisonnée. 

- Les semences paysannes sont des variétés récoltées, sélectionnées et partagées entre 

agriculteurs. Elles ne sont pas soumises aux règlementations des semenciers et présentent 

généralement des taux de germination inférieurs à 80%. Une étude paramétrique du taux et 

de la vitesse de germination des graines est réalisée afin de définir le potentiel d’action du 

plasma pour améliorer la germination de semences paysannes de poivron (Capsicum annuum 

L.). Le taux d’humidité, la teneur en antioxydants et les contaminations fongiques des 

graines sont évalués en complément. 

Résumé 



 

 

 

 Agri-food industry issues concern food products storage, and yields increase. Since the 

1950’s, intensive agriculture, chemical pesticides based, and massive irrigation are means used 

to confront increasing population needs. However, these practices have shown adverse effects 

on biodiversity and farmers health. Several studies have shown relevant results on cold plasmas 

fungicidal properties, action on seed germination and on chemicals degradation. 

 A low-pressure air plasma (1 pascal) process was used and optimized for seed treatment. 

Seeds were placed onto a grounded grid inside an 80 liters reaction chamber exposed to two 

kinds of plasma. The main source was an electron cyclotron resonance microwave plasma 

applicator (MW-ECR). Plasma fundamental properties (emitted species, electron densities and 

temperatures) were measured to map the discharge. This characterization allowed to define two 

plasma regimes considering the injected power. High species density was generated inside the 

ECR area. At low-powers, species were diffused inside the plasma volume whereas by 

exceeding 100 W, they were carried towards the walls. The secondary source was a capacitively 

coupled radiofrequency plasma source (RF-CCP). The previous plasma parametric study was 

completed by varying the radiofrequency power. RF power greater than MW power results in 

higher reactive species density and a volume uniformization of plasma. These species are likely 

to interact with the seeds. 

 This process efficiency in the agricultural issues of fungal contamination and seed yield 

optimization was established through two separate studies carried out on seeds which have been 

certified chemical treatment free. 

- Seeds represent the first step of the food production chain, constituting most of food 

products. Fungal contaminants have negative effects on seeds from field to consumer. They 

are crops spoilers, impacting production yields and food stocks. Molds, such as Fusarium 

spp. may produce mycotoxins during their metabolism process, responsible on health 

hazards (e.g. deoxynivalenol: DON or vomitoxin). Plasma discharges fungicidal properties 

were evaluated on bread wheat seeds (Triticum aestivum L.). Wheat seeds native fungal flora 

was identified before quantifying their inactivation by the plasma process. The microwave 

plasma process can face to the substrate matrix effect. This phenomenon was studied by 

comparing DON degradation onto plate glass carriers and wheat carriers. Post-treated seeds 

conformity for bread making was evaluated by physicochemical properties such as moisture 

and gluten contents. Germination yields were also evaluated in order to be consistent with a 

sustainable agriculture approach. 

- In recent years, French farmers, acting on agroecology, are cooperating on ‘peasant seeds’ 

production. These seeds were not subjected to seed company rules and have shown 

germination yields lower than 80%. The study of plasma discharges on germination was 

conducted on bell pepper peasant seeds (Capsicum annuum L.). The plasma potential role 

on seed dormancy break-out and germination control was assessed by measuring 

germination yield and velocity. Some plasma agents were isolated and physicochemical 

analysis (moisture and antioxidant contents) were also performed in this aim.

Abstract 
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MW   Micro-ondes 
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PAM   Milieu activé par plasma 
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RNS   Espèce réactive de l’azote 
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ROS   Espèce réactive de l’oxygène 

RF   Radiofréquence 

RF-CCP Radiofréquence à couplage capacitif 

RF-ICP Radiofréquence à couplage inductif 

SEO   Spectroscopie des émissions optiques 

UHF   Ultra haute-fréquence 

UV   Ultraviolet 
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 Les plasmas hors équilibre thermodynamique sont étudiés depuis le XIXe siècle, en 

intégrant généralement l’évaluation de leurs propriétés fondamentales dépendantes du gaz, du 

mode de génération et de la géométrie de la décharge. Ces diverses configurations et la variété 

d’espèces qui composent les plasmas permettent leur utilisation dans de nombreux domaines 

d’application. Les propriétés émissives des plasmas ont d’abord été mises en avant pour des 

dispositifs d’éclairage. Leur réactivité chimique a ensuite été appliquée sur différents substrats 

pour la fabrication de composants de micro-électronique. Ces dernières années, les recherches 

se sont axées sur les interactions des plasmas avec des substrats biologiques : des bactéries, des 

cellules cancéreuses, des moisissures et des végétaux. Différents agents du plasma (photons 

UV, espèces réactives et espèces chargées) s’avèrent présents naturellement dans les 

mécanismes responsables du développement ou de l’inactivation des cellules biologiques. 

L’utilisation du plasma est étudiée dans les domaines médical et agroalimentaire pour accentuer 

ces processus. 

 Dans le domaine agroalimentaire, les pratiques agricoles mises en œuvre depuis la fin des 

années 1950 sont fondées sur une agriculture intensive des sols et une irrigation massive pour 

rentabiliser les cultures. Celles-ci ont entraîné des effets secondaires néfastes pour 

l’environnement, pour l’agriculteur et pour le consommateur. Les pratiques agricoles sont en 

train d’évoluer afin de limiter, voire d’éviter ces effets tout en permettant une production 

suffisante afin de nourrir la population mondiale croissante. 

 Les plasmas non-thermiques pourraient contribuer au développement de ces pratiques 

après une analyse approfondie des interactions entre leurs éléments constitutifs et les substrats 

biologiques ciblés. Les mécanismes entraînant les effets du plasma sur ces substrats sont encore 

mal connus et les procédés actuels reposent sur des dispositifs de laboratoire, de faibles 

dimensions en comparaison avec ceux utilisés dans l’industrie agroalimentaire. 

 

 Une étude de faisabilité d’un procédé de plasma d’air à basse pression pour le traitement 

de semences est réalisée dans cette thèse. 

- Le chapitre 1 met en avant certaines grandes problématiques agricoles auxquelles le monde 

socio-économique est désormais confronté, ainsi que des notions de base sur les plasmas et 

des éléments démontrant leur intérêt potentiel dans le traitement de semences. 

▪ La conservation des céréales et la sécurité sanitaire du consommateur sont décrites à 

travers la contamination fongique de grains de blé, la céréale la plus consommée en 

France. Les moisissures se nourrissent des nutriments du blé dans un environnement 

favorable à leur développement, humide et tempéré, conduisant à la dégradation des 

grains et au gaspillage des réserves. Elles sont susceptibles de produire des mycotoxines, 

présentant un risque sanitaire pour le consommateur. Les méthodes actuelles permettant 
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de limiter la présence de ces contaminants sont introduites en présentant à la fois leurs 

avantages et leurs inconvénients. 

▪ L’optimisation du rendement des cultures et la sécurité sanitaire de l’agriculteur sont 

abordées à partir d’une description du processus de germination des semences et des 

méthodes employées pour augmenter la production. 

Les propriétés fondamentales et les caractéristiques principales des plasmas sont ensuite 

présentées avant de mettre en avant les interactions entre les agents du plasma (espèces 

chargées, photons UV et espèces réactives de l’oxygène et de l’azote) et les substrats 

biologiques (moisissures et graines) décrites dans la littérature pour répondre à ces 

problématiques agricoles. 

 

- Le chapitre 2 décrit la démarche expérimentale mise en œuvre à travers la présentation du 

dispositif expérimental et des diagnostics physiques déployés pour caractériser les plasmas 

générés. Les méthodes utilisées pour évaluer les actions du plasma sur les graines dans le 

contexte applicatif précédent sont également présentées. 

 

- Le chapitre 3 correspond à la caractérisation expérimentale des propriétés physiques des 

plasmas. Deux modes de génération du plasma sont utilisés. 

▪ Les caractéristiques fondamentales d’un plasma d’air généré par une source micro-ondes 

à résonance cyclo-électronique (MW-ECR) sont cartographiées en fonction de la 

puissance injectée dans la décharge. La distribution des électrons et des espèces réactives 

permet de mettre en avant les principales réactions mises en jeu entre les constituants du 

plasma. 

▪ Une étude paramétrique est ensuite réalisée en ajoutant une contribution de puissance 

radiofréquence. Celle-ci mène à la caractérisation d’un plasma généré par l’association 

de la source MW-ECR avec une source radiofréquence à couplage capacitif (RF-CCP). 

Les propriétés optiques du plasma sont évaluées par imagerie ICCD et par spectroscopie 

d’émission optique par le biais de la distribution spatiale des espèces émissives 

caractéristiques d’un plasma d’air et susceptibles d’interagir avec les semences. Les 

propriétés électriques sont déterminées par des mesures de sonde de Langmuir afin de décrire 

la distribution de la densité et de la température des électrons dans l’enceinte. Des mesures 

complémentaires sont réalisées par interférométrie micro-ondes et avec des capteurs 

électriques de température. 

 

- Le chapitre 4 est consacré à la mise en application du procédé plasma, généré par la source 

MW-ECR seule puis en la couplant à la source RF-CCP, pour le traitement de semences. 

▪ Une étude préliminaire reprenant la caractérisation physique du plasma avec des graines 

dans le réacteur permet d’affirmer que les propriétés décrites dans le chapitre 3 peuvent 

être utilisées pour interpréter l’action du plasma sur les graines traitées. 

▪ L’efficacité fongicide du procédé plasma est évaluée dans le cadre de la décontamination 

fongique de grains de blé. Une analyse préliminaire s’intéresse aux genres des moisissures 

natives présents sur les grains et à leur provenance. La flore native totale est ensuite 

inactivée par le procédé plasma, en utilisant d’abord la source MW-ECR seule puis en la 

couplant avec la source RF-CCP. Les agents responsables de cette inactivation sont 

discutés à partir des travaux de la littérature. 
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▪ La capacité de dégradation de mycotoxines de la source MW-ECR est estimée sur le 

déoxynivalénol, une toxine responsable de dysfonctionnements du système digestif. 

L’influence du substrat dans l’efficacité du plasma est mise en évidence en comparant les 

résultats obtenus avec un substrat de verre et des grains de blé. 

▪ Les effets du procédé plasma dans la germination de semences de poivron sont étudiés à 

partir de l’évaluation des propriétés germinatives des graines (le taux et la vitesse de 

germination), de leurs propriétés de surface (la perméabilisation) et de la présence d’une 

activité antioxydante dans la graine. 

 

 La conclusion comprend une synthèse des principaux résultats obtenus. Elle permet de 

discuter de la capacité du plasma à répondre à ces problématiques du traitement des semences 

et de présenter des perspectives associées à ce travail. 
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 Ce chapitre présente un état de l’art de la problématique du traitement de semences par 

un procédé de plasma hors équilibre thermodynamique. Les principaux enjeux de l’agriculture 

sont la conservation des semences et l’optimisation du rendement des cultures, en garantissant 

la sécurité sanitaire de l’agriculteur au consommateur et en préservant la biodiversité. Le 

chapitre comprend deux axes principaux, compartimentés en deux sections. Celles-ci présentent 

les notions générales relatives à la compréhension des chapitres de caractérisation 

expérimentale du procédé plasma et de son potentiel d’action dans le traitement des semences. 

 Le premier axe introduit les problématiques majeures concernant les graines à travers la 

contamination fongique dans les céréales et la germination de semences paysannes. Les 

contaminations fongiques dans les céréales sont présentées pour comprendre leurs effets sur la 

préservation des graines et la sécurité alimentaire des consommateurs. Les processus de 

germination des semences paysannes sont définis pour appréhender les possibilités 

d’optimisation des rendements agricoles. 

 Le deuxième axe concerne le procédé plasma étudié et optimisé pour répondre à ces 

problématiques. La première section est consacrée aux propriétés fondamentales des plasmas 

et au mode de fonctionnement des plasmas à haute fréquence. L’alternative potentielle offerte 

par les plasmas hors équilibre pour le traitement des semences est explicitée en présentant les 

composantes du plasma capables d’interagir avec un substrat biologique à partir des premières 

applications étudiées dans le contexte agroalimentaire. 

  

Chapitre 1  

Traitement de semences par plasma hors 

équilibre 
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I. Contamination fongique dans les céréales 

I.A. Céréale d’intérêt pour la consommation humaine 

 Les céréales représentent la base de l’alimentation animale et humaine, consommées 

brutes ou sous forme de produits transformés. Les productions céréalières se répartissent 

majoritairement en Chine, aux Etats-Unis et dans l’Union Européenne. Le riz, le maïs et le blé 

représentent les trois céréales les plus répandues. Au sein de l’Union Européenne, le blé domine 

le marché grâce à son adaptabilité (température, humidité, etc.) et à sa facilité de stockage et de 

transformation : du blé dur (Triticum durum L.), produit principalement en Italie pour réaliser 

des pâtes, au blé tendre (Triticum aestivum L.) dont la production est centralisée en France pour 

la fabrication de pains et de biscuits [1]. Les rétrospectives de 2019 montrent que la production 

de blé tendre constitue 30% du marché mondial [2] et 60% du marché français [3]. 

 Le blé tendre est une source de nutriments essentielle dans l’alimentation humaine. Il est 

consommé pour sa forte teneur en glucides (70-80% par grain) et représente 20% de l’apport 

protéique moyen quotidien [4]. Ce blé est également constitué de fibres (10-15%), de lipides, 

de minéraux et de vitamines présents en moindre quantité. Un grain de blé contient une graine 

et un péricarpe qui l’enveloppe et la protège des agressions extérieures. Le péricarpe du grain 

de blé présente des aspérités et des creux dont un sillon dans lesquels se logent les contaminants. 

La graine est composée de plusieurs couches à la composition chimique différente qui lui 

confèrent ses propriétés nutritives pour le consommateur et germinatives pour le 

développement de la plante. Les couches principales sont schématisées sur la Figure I-1. 

 

 

 

 

Le tégument constitue une enveloppe protectrice de la graine, il contient un tissu de réserves 

nutritionnelles, nommé l’albumen, et l’embryon [5]. L’embryon est une structure vivante de la 

graine qui permet son développement au cours de la germination. Les enveloppes (péricarpe et 

tégument) sont majoritairement constituées de fibres de cellulose, i.e. de chaînes de polymères. 

Un grain de blé est composé à 10-15% de protéines, situées dans l’albumen (couche à aleurone 

et albumen amylacé) et dans l’embryon (ou le germe). Ce taux varie en fonction du milieu 

Figure I-1 Schéma en coupe longitudinale des constituants biologiques d'un grain de blé 
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environnant et de sa teneur en diazote. La couche à aleurone permet de stocker 20% des 

protéines, riches en acides aminés essentiels. Ces derniers garantissent les qualités 

nutritionnelles des protéines. Ils ne sont pas synthétisés par le métabolisme humain mais font 

partie des éléments nutritifs dont il a besoin. Cette couche est également constituée de 

micronutriments (e.g. vitamines, minéraux) transmis à l’embryon pour favoriser la germination. 

La farine blanche est produite à partir de l’albumen amylacé, contenant l’amidon (les glucides) 

et les protéines prolamines, nommées gliadines dans les céréales du genre Triticum. Ces 

protéines, sont principalement composées des acides aminés glutamine et proline, responsables 

de la production du gluten dans la farine de blé. Le gluten confère à la farine humidifiée ses 

propriétés de viscoélasticité qui assurent les qualités du pain : élasticité, levée de la pâte, 

conservation de la forme et sa texture après la cuisson [6]. 

 

 Le blé tendre est majoritairement produit et consommé en France pour sa forte teneur en 

nutriments (glucides, protéines et fibres). La composition de l’albumen amylacé, qui représente 

80% de la masse du grain, favorise la transformation en farine et la production de protéines de 

gluten qui facilitent la fabrication de pâtes viscoélastiques pour la panification. 

 

I.B. Conservation et sécurité alimentaire 

 La préservation des graines des attaques extérieures (insectes, bactéries, moisissures) est 

une problématique centrale de l’agriculture à la fois pour l’optimisation des rendements et pour 

la sécurité sanitaire du consommateur. Les céréales, notamment le blé tendre, sont 

principalement impactées par des moisissures. Ces dernières sont responsables du gaspillage à 

grande échelle sur la chaîne de stockage et peuvent produire des mycotoxines toxiques pour le 

consommateur. 

I.B.1. Contaminations fongiques dans le blé 

 Les moisissures sont des champignons microscopiques capables de se développer dans 

différents milieux, notamment dans les aliments, bruts ou transformés, et d’en altérer les 

propriétés. Leur prolifération dépend des conditions physico-chimiques de température, 

d’humidité et des nutriments du milieu. 

I.B.1.a. Développement des moisissures 

 Les moisissures appartiennent au domaine des eucaryotes et font partie du règne des 

Mycètes (Fungi) selon la classification de Whittaker [7]. Dans une cellule eucaryote, le matériel 

génétique est contenu dans un noyau, i.e. une structure différenciée délimitée par une 

membrane. Les organites (noyau, vacuole et autres) flottent dans le cytoplasme, entourés par 

une membrane cellulaire. L’ensemble est enveloppé dans une paroi cellulaire constituée de 

cellulose ou de chitine. 

Structure des moisissures – Les moisissures ont un appareil végétatif pluricellulaire, le thalle, 

pouvant être cloisonné ou non. Le thalle est constitué de filaments, les hyphes. Ces derniers 

correspondent à des chaînes de cellules eucaryotes végétales allongées, filamentaires, pouvant 

être ramifiées. Les hyphes possèdent des diamètres de l’ordre du micromètre et peuvent 

atteindre plusieurs centimètres de long. Leur enchevêtrement entraîne la formation du 

mycélium (cf. Figure I-2). 
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Le mycélium est structuré en deux types de cellules aux fonctions différentes pour la 

moisissure. La partie principale constitue le mycélium végétatif. Celui-ci se propage à la 

surface du substrat contaminé afin d’y puiser les nutriments nécessaires à son développement. 

La seconde partie s’élève hors du mycélium végétatif pour former le mycélium aérien. La 

terminaison de ces hyphes contient les organes de fructification, les spores, correspondant aux 

structures reproductives de la moisissure. 

Cycle de développement des moisissures – Le développement des moisissures est composé de deux 

phases interdépendantes, l’une assurant la croissance de la moisissure et l’autre sa reproduction. 

- Dans la phase de croissance, assurée par le mycélium végétatif, le développement d’une 

moisissure est initié par la germination d’une spore lorsque les conditions environnementales 

y sont favorables. La moisissure colonise ainsi la surface du substrat, le digérant à l’aide 

d’enzymes afin d’obtenir les nutriments permettant d’assurer la propagation du mycélium. 

- Dans la phase de reproduction, assurée par les organes de fructification aux extrémités du 

mycélium aérien, les moisissures produisent les spores. Celles-ci sont responsables de la 

dissémination de l’espèce dans l’air ambiant ou par contact entre deux surfaces. Toutes les 

moisissures possèdent la capacité de se reproduire de manière asexuée (végétative) et 

certaines d’entre elles peuvent avoir une forme de reproduction sexuée. 

Conditions environnementales – Les moisissures sont hétérotrophes, elles se nourrissent de 

matières organiques, de glucides et d’eau présents dans leur environnement (substrat et air). En 

complément de ces nutriments, différentes caractéristiques physico-chimiques peuvent être 

favorables à leur croissance en fonction du genre voire de l’espèce de la moisissure [8]. 

- L’humidité du milieu est un des facteurs prépondérants dans le développement des 

moisissures. Dans le domaine agroalimentaire, il ne suffit pas de connaître l’humidité 

relative d’un aliment pour le caractériser, il est plus fréquent d’utiliser l’activité de l’eau 𝑎𝑤. 

Cette grandeur indique la quantité d’eau disponible dans l’aliment à travers les rapports entre 

la pression de la vapeur d’eau du produit et sa pression de vapeur saturante à une température 

donnée. Une moisissure xérophile est capable de germer dans un milieu à faible activité 

(< 0,85 𝑎𝑤). Le Tableau I-1 répertorie les activités de l’eau des quatre genres d’intérêt 

agroalimentaire. Des espèces xérophiles sont présentes parmi les genres Aspergillus spp. et 

Penicillium spp. (e.g. A. flavus, A. niger et P. citrinum [9]). 

Figure I-2 Organisation des hyphes dans la formation du mycélium 
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Genre Activité de l’eau 

Fusarium spp. 0,86-0,91 

Alternaria spp. 0,85-0,88 

Aspergillus spp. 0,77-0,96 

Penicillium spp. 0,78-0,88 

 

- La température du milieu influe sur la vitesse de croissance des moisissures. Celles-ci sont 

majoritairement mésophiles, elles prolifèrent à la température ambiante (entre 20 et 30°C). 

Elles peuvent être thermotolérantes et se développer sur une large gamme de température 

(e.g. Aspergillus flavus et A. niger entre 8 et 45°C). Plusieurs genres de moisissures sont 

favorables à de faibles températures (e.g. Fusarium spp. et Penicillium spp. de -7 à 5°C). 

Les moisissures présentes dans les produits agroalimentaires sont rarement thermophiles, 

elles ne sont pas résistantes à des températures supérieures à 60°C (e.g. peu de moisissures 

survivent à la cuisson du pain). 

- Le milieu doit contenir de l’oxygène, même en faible quantité (e.g. Penicillium expansum à 

2,1%). Les moisissures filamenteuses sont aérobies, elles ont besoin d’oxygène pour vivre. 

- L’acidité du milieu est estimée par le pH. Les moisissures ne sont que rarement affectées 

par celle-ci. 

 

 Les moisissures se développent grâce aux nutriments présents dans leur milieu 

environnant et prolifèrent dans ce dernier à partir de spores fongiques, plus résistantes aux 

conditions extrêmes du milieu et susceptibles de se transmettre par voie aérienne ou par contact 

entre deux surfaces. Elles existent sous différentes formes présentant des caractéristiques 

variées qui peuvent les rendre spécifiques à un environnement. 

 

I.B.1.b. Caractéristiques des moisissures du blé 

 Les grains de blé peuvent être contaminés par des moisissures tout au long de la chaîne 

de production. Leur présence entraîne le plus souvent une diminution du rendement des 

cultures, si les contaminants prolifèrent dans le champ, et des réserves, lorsqu’un lot n’est pas 

conservé dans des conditions qui inhibent leur croissance [11]. 

Contaminants des champs – Les principaux genres contaminant les grains de blé dans le champ 

sont Fusarium spp. et Alternaria spp. Ces moisissures participent à la décomposition des 

matières organiques mortes du sol. Lorsque l’humidité du sol est importante, elles peuvent 

générer des maladies, appelées fusarioses [12] (respectivement alternarioses [13]), sur les 

cultures, principalement sur le blé. Ces contaminants entraînent une pourriture des cultures, 

avec des épis décolorés (respectivement des feuilles brunies) et des grains moins vigoureux. 

Tableau I-1 

Gamme des activités de l'eau des quatre principaux genres de moisissures identifiés sur des grains de blé [10] 
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Contaminants des réserves – La qualité de conservation des grains après la récolte dépend des 

conditions de stockage. Un taux d’humidité et une température ambiante élevés ainsi que des 

aérations ou une ventilation mal contrôlée constituent un environnement favorable au 

développement des moisissures des genres Aspergillus spp. et Penicillium spp. Ces 

contaminants se nourrissent des nutriments présents dans les semences et altèrent leurs 

propriétés nutritionnelles et germinatives [14]. 

 Les caractéristiques morphologiques principales (couleur, forme du thalle et des conidies) 

de chaque genre sont répertoriées dans le Tableau I-2. 

 

 Les contaminations fongiques présentes dans le sol peuvent continuer de proliférer dans 

les chaînes de stockage, zones pour lesquelles d’autres moisissures se rajoutent et nuisent à la 

préservation des grains de blé. Il existe quatre genres prépondérants de moisissures susceptibles 

de contaminer les graines de blé. 
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Genre Caractéristiques morphologiques [8] Dessin d’observation [15] Vue macroscopique (recto/verso) Vue microscopique 

Fusarium spp. Macroscopiques : colonies à l’aspect cotonneux, 

blanches, avec le revers rose, violet ou jaune 

Microscopiques : conidies ovales ou en forme de 

croissant, attachées aux conidiophores ; spores 

unicellulaires ou pluricellulaires ; mycélium 

cloisonné 
 

 

 

Alternaria spp. Macroscopiques : colonies gris-vertes ou noires avec 

les bords gris, mycélium aérien peu dense 

Microscopiques : conidies multicellulaires en forme 

de poire et attachées aux conidiophores individuels 

provenant du mycélium cloisonné 
 

 

 

Aspergillus spp. Macroscopiques : colonies blanches qui deviennent 

vert-bleuâtres, noires ou marron à maturité 

Microscopiques : conidies unicellulaires formant des 

longues chaînes au bout d’une phialide provenant du 

tube terminal du conidiophore ; mycélium cloisonné  

  

Penicillium spp. Macroscopiques : colonies à l’aspect poudreux, 

grises ou gris-bleuâtres et bords blancs à maturité 

Microscopiques : conidies unicellulaires formant des 

longues chaînes au bout d’une phialide provenant du 

métule du conidiophore ; mycélium cloisonné  

  

 

Tableau I-2 Caractéristiques morphologiques principales représentatives des genres de moisissures présentes dans les grains de blé 
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I.B.2. Sécurité alimentaire 

 Les moisissures se propagent d’un milieu à l’autre par des spores. Tant qu’elles n’entrent 

pas dans la phase de germination, celles-ci n’induisent pas la péremption des graines 

contaminées. Les spores, de forme sphérique et infiniment petites peuvent échapper aux 

systèmes actuels de décontamination fongique. Elles constituent alors un risque sanitaire pour 

le consommateur. Les moisissures n’ont pas seulement la faculté de proliférer sur des substrats 

organiques. Elles sont également susceptibles de produire des substances chimiques au cours 

de leur processus métabolique. Ces substances, appelées mycotoxines, peuvent être toxiques et 

pathogènes pour le consommateur. 

I.B.2.a. Description des mycotoxines 

 Le métabolisme principal d’une moisissure englobe les réactions chimiques intrinsèques 

nécessaires à sa survie : sa reproduction et sa croissance. Ces réactions sont catalysées par des 

enzymes spécifiques qui lui permettent de synthétiser les nutriments qu’elle puise dans son 

milieu environnant sous formes d’acides aminés, de lipides et de glucides. Des composés 

organiques sans intérêt nutritif peuvent également être métabolisés par le mycélium de certaines 

moisissures, il s’agit des métabolites secondaires dont font partie les mycotoxines [16]. Leur 

structure chimique les rend thermorésistantes aux procédés thermiques industriels de 

décontamination fongique. Ces substances sont alors susceptibles d’être toxiques pour le 

consommateur des céréales ou de leurs produits transformés. Elles se propagent dans son 

organisme par ingestion des aliments, par inhalation ou par voie cutanée [17]. 

 Les genres de moisissure peuvent produire une ou plusieurs variétés de mycotoxines [18]. 

Les moisissures du genre Aspergillus spp., par exemple, génèrent des toxines issues des familles 

des ochratoxines, des fumonisines et des aflatoxines. L’importance relative des effets des 

mycotoxines sur la santé du consommateur dépend de leur structure chimique selon qu’elle soit 

linéaire ou ramifiée, et selon le nombre d’insaturations (cf. Figure I-3). 

 

 

Figure I-3 Structures moléculaires de quatre mycotoxines appartenant aux familles identifiées sur les blés 
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 Les principales mycotoxines produites par les moisissures présentes dans le blé 

appartiennent à quatre familles chimiques [19]. Leur solubilité en fonction des solvants 

conditionne leur rayon d’action sur le consommateur. 

Trichothécènes – Ces mycotoxines sont produites dans les sols humides, par les moisissures du 

genre Fusarium spp. Celles-ci sont réparties en deux catégories A et B dépendant de leur 

solubilité et entraînant des actions différentes sur le consommateur. La toxine T-2 par exemple 

fait partie de la catégorie A, elle est soluble dans des solvants aprotiques. Le déoxynivalénol 

(DON), du groupe B, est soluble dans l’eau et dans les alcools. 

Aflatoxines – Celles-ci sont majoritairement produites sur la chaîne de stockage par des 

moisissures du genre Aspergillus spp. Cette famille contient 18 substances, solubles en milieu 

polaire organique et classées en fonction de leur toxicité. Le métabolite AFB1 est le plus toxique 

pour le consommateur et pourtant le plus présent dans les céréales. 

Fumonisines – Elles contaminent essentiellement les semences. Leur production est favorisée 

par une humidité relative importante lors de la germination des spores de moisissures du genre 

Fusarium spp. Elles sont de structures linéaires ramifiées, solubles dans l’eau. La fumonisine 

FB1 s’est avérée être la plus toxique pour le consommateur. 

Ochratoxines – Ces toxines sont produites à la fois dans le champ et pendant la conservation des 

semences par des moisissures des genres Penicillium spp. et Aspergillus spp. L’OTA est la plus 

abondante dans les céréales et la plus toxique pour les consommateurs humains. 

 

 Les mycotoxines sont des substances chimiques participant au métabolisme secondaire 

des moisissures. Les grains de blé sont contaminés par quatre variétés de mycotoxines dont la 

toxicité pour le consommateur est déterminante de la structure chimique de la toxine. 

 

I.B.2.b. Risques sanitaires pour les consommateurs 

 Les mycotoxines précédemment citées se sont avérées toxiques pour des consommateurs 

humains ou animaux [20]. Leurs principaux symptômes engendrés par leur consommation sont 

recensés dans le Tableau I-3. Au fil des années, différentes épidémies causées par ces 

mycotoxines ont été relevées dans le monde. Trois exemples historiques de contaminations 

humaine, animale et de travaux de recherche effectués sur les risques sanitaires de ces 

mycotoxines sont cités. 

- En 1960, cent mille dindes sont mortes après avoir ingéré du tourteau d’arachide contaminé 

par des moisissures du genre Aspergillus spp. contenant des aflatoxines en Angleterre [21]. 

- En 1987, une contamination par des mycotoxines de la famille des trichothécènes sur du pain 

fabriqué à partir de blé contaminé par des moisissures de genre Fusarium spp. a engendré 

des intoxications alimentaires en Inde [22]. 

- En 1993, les effets cancérigènes des aflatoxines du groupe 1 et des fumonisines FB1 ont été 

vérifiés en laboratoire par l’agence internationale pour la recherche contre le cancer [23]. 
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Familles Mycotoxines Moisissures Effets possibles sur le 

consommateur 

Références 

Trichothécène DON, T-2 Fusarium spp. Vomissements, diarrhée, 

refus de s’alimenter 

[24], [25] 

Aflatoxine AFB1, AFB2, 

AFG1, AFG2 

Aspergillus spp. Cancérigène, 

immunotoxique 

[26], [27] 

Fumonisine FB1, FB2, 

FB3, FB4 

Aspergillus spp., 

Fusarium spp. 

Cancérigène,            

œdème pulmonaire 

[28], [29] 

Ochratoxine OTA, OTB, 

OTC 

Penicillium spp., 

Aspergillus spp. 

Cancérigène, 

immunotoxique, 

néphrotoxique 

[30], [31] 

 

 Les organismes régissant la législation à différentes échelles dans le monde restreignent 

les quantités de ces mycotoxines en fonction des risques sanitaires encourus. A titre d’exemples 

[32], l’US food and drug administration (FDA) et l’autorité européenne pour la sécurité 

alimentaire (EFSA) limitent les taux d’aflatoxine AFB1 à 20 ng/g (FDA) et de 2 à 12  ng/g 

(EFSA) sur du blé. La teneur tolérée en trichothécène DON dans les céréales et leurs produits 

transformés est de 1000 ng/g (FDA) et de 50 à 200 ng/g (EFSA). 

 

 Les mycotoxines sont susceptibles de présenter des risques sanitaires importants pour le 

consommateur. Ces effets dépendent de la toxine ingérée ou inhalée et du consommateur, 

humain ou animal. Un contrôle qualité et des normes limitant les quantités de ces mycotoxines 

dans les aliments en fonction de la toxicité de la toxine s’avère nécessaire pour préserver la 

sécurité du consommateur. Les méthodes de détection ainsi que celles de dégradation des 

toxines dans les produits contaminés sont au cœur des problématiques actuelles. 

 

I.C. Décontamination fongique 

 Depuis l’industrialisation de l’agriculture, différentes techniques sont développées pour 

décontaminer les semences sur l’ensemble de la chaîne de production des graines : du champ à 

la zone de transformation du produit. Les méthodes industrielles de décontamination fongique 

des céréales peuvent être classées selon leur caractère chimique ou physique [19]. Les 

traitements chimiques, ou fongicides, sont les plus répandus et les plus efficaces, à la fois dans 

l’inactivation des moisissures et dans la dégradation des mycotoxines. 

 

Tableau I-3 

Principales mycotoxines retrouvées sur des grains de blé, effets potentiels pour le consommateur 
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I.C.1. Méthodes chimiques 

 Les fongicides sont des composés chimiques massivement utilisés qui ciblent différents 

pathogènes, généralement un genre ou plusieurs espèces d’un même genre de moisissures [33]. 

Un premier traitement est réalisé à titre préventif sur la chaîne de conservation des semences 

afin d’éviter les contaminations fongiques de surface et internes à la graine. Un second 

traitement est appliqué à titre curatif pour inhiber la croissance des pathogènes en provenance 

du sol qui contaminent les semences pendant la germination et les récoltes. Leur principe 

d’action dépend à la fois du substrat à décontaminer (graine, fruit, feuille) et de la moisissure 

(spore ou mycélium). 

Fongicide de contact – Ces fongicides sont appliqués en surface du substrat, uniquement à titre 

préventif [34], [35]. Ils agissent directement sur les enzymes responsables du métabolisme des 

cellules eucaryotes. Ces fongicides sont peu spécifiques à un genre de moisissure, généralement 

composés de métaux tels que le soufre, le mercure ou le cuivre (e.g. bouillie bordelaise). 

Enrobant le substrat en surface, leur action est limitée dans le temps par les conditions 

environnementales (e.g. rayonnement UV et pluie) et une application régulière peut être 

nécessaire. 

Fongicide systémique – Cette catégorie regroupe les fongicides qui protègent l’intégralité du 

substrat en pénétrant dans son volume, à titre préventif ou curatif [36]–[38]. Ils sont spécifiques 

à une pathologie donnée et leur mode d’action en dépend. Les SDHI (succinate 

déshydrogénase) inhibent les fonctions respiratoires des moisissures. Les triazoles inhibent la 

synthèse des stérols (un lipide) et altèrent la membrane cellulaire fongique [36]. 

 Plusieurs inconvénients sont à souligner concernant l’usage massif des fongicides dans le 

traitement des cultures [39]. 

- Les fongicides constituent des molécules toxiques pour les moisissures mais également pour 

les végétaux, les animaux et les humains [40]. Un fongicide de contact peut être épandu dans 

un champ, des particules peuvent être inhalées par l’agriculteur et les insectes environnants. 

Leur présence sur les végétaux entraîne la dénaturation de leurs qualités organoleptiques et 

peut amener le consommateur à en ingérer. Ils nuisent à la santé humaine et à la biodiversité. 

- Les moisissures développent une résistance aux fongicides [41] à force d’y être exposées de 

manière intensive depuis plusieurs années. Les organismes nationaux de sécurité sanitaire et 

d’agriculture (ANSES1, INRAE2 et Arvalis3) ont recensé les souches résistantes sur le blé et 

mettent en place des plans d’action en 2020 pour préserver l’efficacité des fongicides. 

 

 Les fongicides constituent un moyen efficace de décontamination des graines. De 

nouvelles pratiques doivent pourtant voir le jour à cause de leurs effets secondaires (impact 

environnemental, risques sanitaires) et de la résistance que développent les moisissures ciblées. 

 

 
1 ANSES : Agence nationale de sécurité sanitaire de l’alimentation, de l’environnement et du travail 
2 INRAE : Institut national de la recherche pour l’agriculture, l’alimentation et l’environnement  
3 Arvalis : Institut du végétal 
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I.C.2. Méthodes physiques 

 Les procédés physiques sont axés sur des principes mécaniques ou thermiques de 

décontamination de la surface des graines après la récolte [42]–[44]. Leur utilisation dépend de 

la transformation que la graine doit subir avant d’être consommée. Ils sont généralement 

efficaces dans l’inactivation des moisissures, moins dans la dégradation de mycotoxines et ont 

tendance à réduire les qualités organoleptiques des aliments. 

Tri et décorticage – Le lavage et le tri des grains constituent les premières étapes de la chaîne. 

Les grains sont triés soit par leur masse, soit par des considérations esthétiques : leur géométrie, 

leur couleur. Ces méthodes permettent de réduire la prolifération des moisissures en retirant les 

grains déjà contaminés ou moins vigoureux qui présentent des risques plus importants. Le 

décorticage consiste à retirer l’enveloppe de la graine. La décontamination des moisissures est 

effective étant donné qu’elles sont concentrées en surface des graines [42]. 

 Un grain de blé utilisé pour la panification est ensuite soumis aux techniques de broyage, 

lors de la préparation de la farine et de chauffage à la cuisson du pain. 

Broyage – La teneur en mycotoxines et les contaminations fongiques ne sont pas réduites par le 

processus de broyage. Les moutures réalisées sans enveloppe présentent une plus faible 

contamination induite par le décorticage [42]–[44]. 

Chauffage – La cuisson du pain constitue généralement un moyen efficace pour assurer 

l’inactivation des moisissures, celles présentes dans le domaine agroalimentaire étant peu 

résistantes à de hautes températures. Seitz et al. [45] ont analysé la teneur en mycotoxine DON 

sur du pain issu de sept lots de blé. Les graines ont été préalablement lavées et broyées pour 

réaliser la farine. La concentration de DON présente dans le pain est réduite sur certains lots, 

en moyenne de 20% ou équivalente sur d’autres. La cuisson de la farine ne garantit pas la 

dégradation des mycotoxines. 

 Ces méthodes n’ont aucune action d’inactivation des moisissures ou de dégradation des 

mycotoxines. Les spores des moisissures peuvent se loger dans les aspérités du grain de blé et 

les mycotoxines sont thermorésistantes réduisant l’efficacité de ces procédés. Le décorticage et 

le chauffage entraînent également une diminution des apports nutritionnels du blé. 

 

 Les aspérités dans la surface des grains de blé réduisent l’efficacité fongicide des 

techniques industrielles et leur capacité de dégradation des toxines. Les moisissures et les 

mycotoxines présentes dans ces zones ne sont pas éliminées lors du broyage des grains en farine 

et se retrouvent dans les produits transformés [46]. 

 

 La problématique de la contamination fongique des céréales est maintenant définie dans 

son ensemble : consommation et production mondiales ; compositions biologique et chimique 

(nutritive) ; contaminations fongiques et mycotoxines ; procédés de traitement dans le 

processus de panification. 

 La section suivante aborde la problématique du rendement des semences en décrivant 

le processus de germination d’une graine et les techniques actuelles d’optimisation.  
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II. Germination des semences 

II.A. Structure d’une graine 

 L’Organisation des Nations Unies pour l’alimentation et l’agriculture (Food and 

Agriculture Organization – FAO) estime que la production alimentaire doit augmenter de 60% 

d’ici 2050 pour subvenir aux besoins de la population croissante [47]. Le rendement agricole 

dépend en premier lieu de l’optimisation des semences et de leur processus de germination. Ces 

dernières sont des graines sélectionnées pour être semées afin de reproduire une plante 

répondant aux critères définis par l’Homme (esthétiques, nutritionnels, etc.). Elles sont à 

l’origine de tous les aliments, bruts ou transformés pour la consommation humaine et animale. 

 Une semence est structurée par une enveloppe protectrice, un tissu de réserves nutritives 

et un embryon. L’embryon, également nommé « germe », est une forme miniaturisée de la 

plante adulte. L’appareil végétatif de l’embryon est composé d’une radicule, prolongée par une 

tigelle portant un ou plusieurs cotylédons. La radicule est la forme embryonnaire de la racine, 

émergeant en premier lors de la germination et s’enfonçant dans le sol. La tigelle émerge dans 

l’air pour former la tige de la plante. Les cotylédons constituent les premières feuilles de 

l’embryon ayant accumulé les réserves nutritives de la graine. La Figure II-1 représente une 

semence de poivron (Capsicum annuum L.). 

 

 

 

 

Une plante est constituée de cellules eucaryotes, pour lesquelles le matériel génétique (ADN : 

acide désoxyribonucléique) est enfermé dans un noyau. Ce dernier est entouré d’un cytoplasme 

contenant divers organites caractéristiques d’une cellule végétale : une grande vacuole ; des 

plasmodesmes, responsables des interactions entre cellules voisines et des plastes tels que les 

chloroplastes agissant sur les mécanismes de photosynthèse. L’ensemble est délimité par une 

paroi constituée de cellulose et de pectine qui contrôle les entrées et les sorties au sein de la 

cellule. La vacuole correspond à une cavité d’eau, d’ions et de molécules nutritives ou 

enzymatiques. L’eau pénètre dans la membrane semi-perméable de la vacuole pour équilibrer 

la pression osmotique dans la cellule. La vacuole, remplie d’eau, représente alors jusqu’à 90% 

Figure II-1 Schéma en coupe longitudinale des constituants biologiques d'une semence de poivron 
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de l’espace cellulaire. Celle-ci exerce une pression, dite de turgescence, sur la paroi de la cellule 

qui confère de la rigidité aux éléments de la plante. Les nutriments tels que les glucides et les 

protéines sont stockés dans la vacuole. Les enzymes présentes peuvent être responsables de la 

protection de la cellule. Elles permettent entre autres la digestion des déchets organiques. Dans 

la graine, la vacuole est fragmentée par le manque d’eau. Les fragments contiennent les 

éléments essentiels pour mettre en route la germination lorsque les conditions extérieures seront 

propices au développement de la plante. 

 

 Les semences sont à l’origine de la production d’aliments pour les consommations 

humaines et animales. La composition des graines permet le développement des plantes en leur 

apportant les nutriments nécessaires à la germination. Les graines sont capables de résister à 

des conditions défavorables à la croissance des plantes telles que la dessiccation. En ralentissant 

leur métabolisme, elles assurent la préservation de l’espèce. 

 

II.B. Cycle de vie d’une graine 

 La reproduction des plantes potagères est assurée par la dissémination des graines dans 

leur environnement. Une graine se forme à partir de la fécondation d’un ovule par un grain de 

pollen. Ce phénomène enclenche le cycle de vie de la graine depuis son développement jusqu’à 

sa germination permettant de former la plante. La Figure II-2 constitue une synthèse réalisée à 

partir de l’étude bibliographique pour illustrer le lien entre les différentes phases du cycle et le 

taux d’humidité dans la graine. Une phase de dormance peut intervenir entre les deux. Cette 

période, de durée variable, empêche la germination de démarrer malgré des conditions 

environnementales adéquates, un fort taux d’humidité notamment. 

 

 

 

 

II.B.1. Phase de développement 

 Après la double fécondation de l’ovule, son enveloppe devient celle de la graine et deux 

noyaux se distinguent par leurs fonctions. Un premier noyau est assigné à la formation d’un 

embryon tandis que le second rassemble les réserves nutritives nécessaires à la germination. La 

tolérance à la dessiccation est mise en place en fin de maturation de la graine pour en assurer la 

conservation en attendant des conditions favorables à la germination [48], [49]. 

Figure II-2 Synthèse du cycle de vie d'une graine évoluant avec sa teneur en eau en fonction du temps 
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Embryogénèse – Lors de la fécondation de l’ovule, le taux d’humidité est très important 

(%H > 90%). Il diminue jusqu’à 70% pendant la formation de l’embryon par divisions 

cellulaires successives jusqu’au développement de la radicule, de la tigelle et des cotylédons. 

Accumulation des réserves – Les réserves nutritives (lipides, protéines, glucides) de la graine sont 

principalement conservées dans le tissu entourant l’embryon. Une phytohormone, l’acide 

abscissique (ABA) [50], contrôle ce phénomène pour des taux d’humidité stables, compris entre 

70 et 40%. Cette hormone entraîne l’activation des gènes impliqués dans le stockage des 

molécules et inhibe les gènes anabolisants, mobilisant les réserves pour la germination [51]. 

Tolérance à la dessiccation – La tolérance de la graine à la dessiccation conditionne sa capacité 

de conservation et sa résistance aux variations climatiques. La réduction en eau dans la cellule 

modifie ses propriétés physiques, notamment celles de la vacuole. Le métabolisme général de 

la graine est alors ralenti par la déshydratation de ses cellules. Ce phénomène engendre un stress 

oxydatif sur les cellules géré par des enzymes de détoxification et par la synthèse de molécules 

représentatives du pouvoir réducteur des cellules, capables de piéger les espèces réactives de 

l’oxygène [52]. L’hormone ABA est également responsable de la tolérance à la dessiccation 

des graines en induisant l’expression de protéines hydrophiles capables de stocker l’eau. 

La phase de développement de la graine s’achève lorsque le taux d’humidité est faible, la teneur 

en hormone ABA est importante et le stockage des réserves est établi dans les tissus nutritifs. 

II.B.2. Phase de dormance 

 Une fois la phase de développement achevée, les graines à faible taux d’humidité se 

trouvent au repos. 

Phase quiescente – Les graines conservent un métabolisme ralenti tant que les conditions 

extérieures ne sont pas favorables à leur germination. L’augmentation du taux d’humidité lors 

de l’imbibition permet d’initier le processus de germination. 

Phase dormante – Certaines graines n’entrent pas dans la phase de germination malgré une 

viabilité avérée et des conditions extérieures favorables telles qu’une imbibition prolongée [53], 

[54]. Elles sont dans une phase de dormance, un état latent pendant lequel elles nécessitent peu 

de nutriments et n’évoluent plus, la germination est retardée. 

 Lors de l’imbibition, le taux d’hormone ABA diminue que la graine soit en phase 

dormante ou quiescente ce qui devrait permettre de démarrer la germination. Ali-Rachedi et al. 

[55] ont observé qu’après trois jours d’imbibition, le taux d’hormone ABA remonte dans les 

graines dormantes. Cette hormone est alors responsable de la régulation du stress hydrique mis 

en place lors de la fragmentation des vacuoles afin de maintenir cet état dormant. 

II.B.3. Phase de germination 

 Initiée par l’imbibition d’une graine en phase quiescente, la germination correspond à 

l’émergence de la radicule de l’enveloppe de la graine. L’absorption d’eau par la graine est 

réalisée en trois étapes [54]. 

Restauration de l’activité métabolique – Une absorption rapide de l’eau entraîne la synthèse des 

protéines, l’expression des gènes appuyée par les enzymes régulatrices stockées pendant 

l’accumulation des réserves de la phase de développement de la graine. 
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Absorption d’eau – La graine absorbe une quantité d’eau plus importante de manière progressive, 

la tolérance à la dessiccation étant encore présente dans la graine. Cette dernière peut rester en 

dormance ou germer en fonction du taux de l’hormone ABA. 

Germination – Une régulation se met en place entre deux hormones : le taux d’acide abscissique 

(ABA) décroît tandis que celui de gibbérelline (GA) augmente. L’acide gibbérellique (ou 

gibbérelline) est une phytohormone responsable de la régulation de la croissance des cellules 

végétales. Accompagnée d’une forte absorption d’eau, la graine germe, i.e. la radicule émerge 

de son enveloppe pour former la plante. 

 L’imbibition des graines en phase dormante n’est pas suffisante pour les faire germer. 

Les espèces réactives de l’oxygène (ROS) et le monoxyde d’azote 𝑁𝑂 ont montré des résultats 

probants dans la levée de dormance, responsables de l’inhibition de l’hormone ABA [56]. 

 

 Le cycle de vie d’une graine est constitué de trois phases permettant à la fois la 

structuration et l’apport en nutriments de la plante (pendant les phases de développement et de 

germination) ainsi que la préservation de la graine face à des conditions environnementales non 

favorables à la germination (pendant la phase de dormance). La levée de dormance constitue 

un élément essentiel à l’augmentation des rendements agricoles. Les espèces réactives de 

l’oxygène et le monoxyde d’azote s’avèrent être des agents inhibiteurs de l’acide abscissique 

(ABA), hormone responsable de la dormance des graines, empêchant leur germination. 

 

II.C. Rendements agricoles 

 Avant l’industrialisation de l’agriculture dans les années 1950, les semences étaient 

sélectionnées par les agriculteurs d’une récolte à la suivante et consommées localement. Le 

développement du commerce international, des technologies agricoles et la croissance de la 

population mondiale ont totalement modifié ces pratiques. Les industries agroalimentaires 

segmentent la production en secteurs d’activité : production de semences, croissance des 

plantes et transformation des aliments. 

II.C.1. Chaîne de production des semences 

 Chaque secteur de la production apporte un nouvel élément permettant : 

- d’optimiser les capacités germinatives intrinsèques des semences afin de favoriser la 

germination de la graine et la croissance de la plante ; 

- de les préserver des contaminants extérieurs à travers la conservation des semences, la 

protection des semis et des plantes en plein champ et leur préservation après récolte. 

Production et conservation – Les semences sont produites par les industries de semenciers, 

associées à des agriculteurs-multiplicateurs pour leur optimisation. Les variétés de semences 

sont étudiées en laboratoire puis expérimentées en plein champ ou sous serre afin d’obtenir les 

semences les plus vigoureuses, résistantes aux agents extérieurs et présentant les meilleurs 

rendements en termes de germination. La sélection variétale conduit à la production d’hybrides 

biologiques et à l’utilisation d’intrants chimiques (pesticides) enrobant les semences. 
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Germination et récolte – Les agriculteurs-cultivateurs s’occupent de la germination de ces 

semences, de la production des plantes et de leur récolte. La mécanisation de l’agriculture, 

l’irrigation et souvent l’usage d’intrants chimiques (fertilisants et pesticides) permettent aux 

agriculteurs-cultivateurs d’augmenter les rendements. 

II.C.2. Méthodes d’optimisation de la production 

 Les rendements sont améliorés à chaque stade de la chaîne de production par différents 

procédés, physiques (mécanisation pour les agriculteurs-cultivateurs et pour la transformation) ; 

chimiques (fertilisants et pesticides) ; biologiques (sélection variétale et hybridation génétique). 

Mécanisation – La mécanisation de l’agriculture a conduit à l’augmentation des surfaces 

cultivables par un agriculteur-cultivateur et à un gain de temps dans les procédures de semis, 

de traitement, d’irrigation et de récolte. Les traitements post-récoltes mis en œuvre par les 

industries agroalimentaires pour conserver et transformer les aliments sont également optimisés 

par la mécanisation (e.g. tri, décorticage et broyage dans le processus de panification Chapitre 

1 – I.C.2). 

Intrants chimiques – Les fongicides pour la protection des semences sont présentés dans le 

Chapitre 1 – I.C.1. Le principe d’application est comparable pour les autres intrants. Les 

fertilisants sont utilisés pour améliorer les rendements des semences en plein champs : les 

engrais constituent un apport supplémentaire de nutriments et les amendements complémentent 

le sol. 

 Différents éléments s’avèrent être essentiels à la germination des graines et à la croissance 

des plantes. 

- L’eau est nécessaire à la levée de dormance des graines en phase quiescente et à la 

turgescence des cellules végétales. 

- Le dioxygène est utilisé pour la respiration cellulaire dans la graine et participe à la 

photosynthèse de la plante. 

- Le carbone est l’élément nutritif primordial, structurant les cellules. 

- Les minéraux dont les principaux sont l’azote et le potassium sont également importants. 

▪ L’azote fait partie de la composition de plusieurs protéines et des acides aminés présents 

dans les graines. Il est impliqué dans la germination des semences lors de l’accumulation 

des réserves nutritives. Ces mêmes nutriments sont ensuite nécessaires au développement 

de la tige et des feuilles par la croissance des cellules de la tigelle et des cotylédons [57]. 

▪ Le potassium régule la turgescence et l’osmose des cellules par l’absorption des cations. 

Les engrais enrichissent la graine ou la plante en minéraux. Le procédé Haber Bosch [58] est le 

premier procédé d’engrais industriel. Il est basé sur la synthèse de l’ammoniac par fixation du 

diazote atmosphérique. L’ammoniac est ensuite utilisé pour réaliser les engrais azotés 

nécessaires à l’amélioration des rendements. 

 L’utilisation massive d’intrants chimiques présente des effets secondaires nuisibles pour 

l’agriculteur, le consommateur et l’environnement [59]. Les résidus d’engrais, introduits en 

excès dans les champs s’accumulent dans les sols, sont drainés dans les nappes phréatiques 

utilisées pour l’irrigation, et par traces dans les aliments [60]. L’évolution des espèces 

biologiques soumises à un stress régulier entraîne également le développement d’une résistance 

aux produits, limitant leur action principale (cf. Chapitre 1 – I.C.1 : exemples). 
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Hybridation – La sélection variétale constitue la première étape dans le processus d’amélioration 

des rendements et d’optimisation des aliments. Les consommateurs et les industries de 

transformation prêtent attention aux propriétés nutritives, organoleptiques et à la facilité de 

transformation de la variété. Les semenciers s’intéressent à la capacité germinative intrinsèque 

de ces variétés : leur taux et leur vitesse de germination, leurs besoins en eau et en nutriments 

ainsi que leur résistance aux conditions climatiques. 

 Les variétés, autrefois sélectionnées de manière empirique sont maintenant croisées de 

façon artificielle. L’hybridation des espèces consiste à réaliser des croisements entre génotypes 

(variétés, sous-espèces ou genres) différents aux propriétés intéressantes afin de développer un 

hybride répondant au mieux à l’ensemble des critères de sélection. Ce procédé est répandu en 

France depuis les années 1950 avec l’hybridation de semences de maïs adaptées aux conditions 

climatiques, différentes de celles présentes en Amérique du Sud. L’hybridation empirique est 

limitée par trois facteurs : l’incompatibilité entre les variétés (absence de fécondation), la non-

spécificité (présence de caractères indésirables) et la durée (10 ans en moyenne). Les techniques 

actuelles peuvent y remédier grâce à la connaissance du génome et de la diversité génétique des 

espèces. 

 Le développement massif de l’hybridation a pour conséquence la réduction de la diversité 

génétique. L’évolution de l’agriculture a conduit à délaisser des espèces anciennes, jugées 

moins performantes en fonction du critère de sélection du moment, qui auraient pu s’avérer 

intéressantes pour une autre fonction. Les graines hybrides peuvent être stériles. Celles-ci ne 

peuvent pas être ressemées après la récolte, leur stabilité génétique n’étant pas conservée d’une 

génération à la suivante [61]. Ces aspects augmentent également les coûts de production pour 

les agriculteurs-cultivateurs. 

II.C.3. Agricultures alternatives 

 Une agriculture durable est en cours de développement à travers le monde afin d’assurer 

des rendements agricoles élevés à coût modéré tout en préservant la biodiversité et la santé 

humaine [62]. Les voies d’agriculture durable diffèrent selon les régions du monde axées vers 

une modernisation des pratiques (e.g. Agriculture en environnement contrôlé), ou au contraire, 

avec un retour aux techniques ancestrales (e.g. terres en jachère, production des semences par 

les agriculteurs, systèmes de distribution locaux). 

Agriculture en environnement contrôlé – Ce type de dispositif est mis en œuvre pour répondre aux 

problématiques environnementales : la majorité des surfaces arables est utilisée, les réserves 

d’eau limitées et les conditions climatiques variables. La température, l’exposition lumineuse, 

l’humidité et la teneur en nutriments sont des facteurs qu’il est possible d’analyser et de 

commander dans cet objectif [63], [64]. Ce mode d’agriculture est favorable à un pays tel que 

le Japon pour lequel la superficie est limitée compte-tenu de sa population et le développement 

numérique important pour adapter les systèmes de production. 

Semences paysannes – La sélectivité des semences et le monopole des semenciers dans leur 

production ont conduit les agriculteurs et les consommateurs européens à coopérer pour 

développer leurs propres réseaux de semences avec des variétés anciennes non soumises aux 

restrictions des semenciers : le « Red de Semillas », en Espagne, le « Rete Semi Rurali » en 

Italie et le « Réseau de Semences Paysannes » [65] en France. Une semence paysanne est issue 
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d’un lot de population sélectionné et multiplié sans modification génétique. Elles sont cultivées 

avec une pratique raisonnée et reproductibles par le cultivateur. 

 Certaines semences paysannes présentent encore des taux de rendement inférieurs à ceux 

existants avec l’agriculture intensive (> 80%). Les effets du plasma sur le taux et la vitesse de 

germination de semences paysannes de poivron sont étudiés dans cette thèse afin d’évaluer la 

possibilité d’optimiser la production de ces semences. 

 

 La production des semences est optimisée de manière intensive par des méthodes 

efficaces mais potentiellement nuisibles pour l’environnement et la santé des agriculteurs et des 

consommateurs. Ces constats ont entraîné la mise en œuvre de nouvelles techniques de 

production permettant le développement d’une agriculture durable. 

 

 La problématique du rendement des semences est maintenant définie dans son ensemble : 

la structure biologique et la composition chimique ; le cycle de vie de la graine avant la 

germination ; les procédés de traitement permettant d’augmenter les rendements agricoles, leurs 

risques pour l’environnement et la sécurité sanitaire ainsi que les pratiques émergentes. 

 Le Tableau II-1 récapitule les avantages et les inconvénients des différentes méthodes 

utilisées pour le traitement des graines, à la fois pour leur préservation à l’égard des 

contaminants extérieurs, notamment des moisissures, et pour l’augmentation des rendements 

des cultures. Les techniques actuelles ainsi que les deux méthodes en cours de développement 

dans le monde sont répertoriées dans ce tableau. 

  



23 

 

Méthode Avantages (+) et inconvénients (-) 

Mécanisation (+) Culture à grande échelle : surfaces étendues, semis, 

traitements, récoltes 

(−) Appauvrissement des sols 

(−) Monoculture 

(−) Décontamination fongique incomplète 

Intrant chimique (+) Augmentation des rendements à grande échelle 

(−) Nocif pour l’agriculteur et le consommateur 

(−) Nuisible au développement de la biodiversité 

Hybridation (+) Sélectivité des graines en progrès 

(−) Diminution de la diversité génétique 

Environnement contrôlé (+) Conditions du milieu de culture optimisées 

(−) Réticence des consommateurs 

Semence paysanne (+) Hautes qualités nutritionnelles des aliments 

(+) Reproductibles par le cultivateur 

(−) Préservation contre les contaminants extérieurs 

(−) Rendements plus faibles 

 

 La section suivante est consacrée à la description générale du plasma. Cet état de la 

matière est une alternative potentielle aux méthodes actuelles de décontamination fongique et 

d’optimisation des rendements, moins nocive pour la santé humaine et plus respectueuse de 

l’environnement. 

  

Tableau II-1 

Avantages et inconvénients des méthodes utilisées pour le traitement des semences 
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III. Généralités sur les plasmas 

III.A. Propriétés fondamentales 

 Le terme « plasma » est introduit en 1928 par Langmuir pour décrire un gaz ionisé dont 

la charge électrique est macroscopiquement neutre. Les densités des particules de charges 

positives et négatives se compensent. Langmuir [66] fait l’analogie entre le transport des 

globules rouges et blancs dans le plasma sanguin et celui des particules chargées dans un gaz 

ionisé sous l’influence d’un champ électrique. Le plasma est constitué de nombreuses espèces : 

neutres (molécules, atomes, radicaux libres, photons) et chargées (électrons, anions et cations) 

régies par leurs températures. Leurs propriétés fondamentales permettent de classer les plasmas 

en différentes catégories et leur confèrent des caractéristiques représentatives de leur état 

physique. 

III.A.1. Diversité des plasmas 

III.A.1.a. Degré d’ionisation 

 Un gaz à l’état naturel est un isolant électrique. Un apport d’énergie suffisant entraîne une 

agitation thermique de ses particules. Un courant peut alors circuler et le gaz devient 

conducteur. Le degré d’ionisation 𝛿 caractérise la proportion en espèces chargées dans un gaz. 

Une valeur critique du degré d’ionisation, 𝛿𝑐 = 10−4, fait office de limite entre les plasmas 

fortement ionisés, dits chauds, et les plasmas faiblement ionisés, dits froids. Un plasma chaud 

(𝛿 >  𝛿𝑐) est dominé par les collisions électron-électron et électron-ion. Ils sont issus de la 

fusion nucléaire au cœur des étoiles comme le soleil. Le projet ITER1 tente de reproduire ce 

phénomène en laboratoire. Un plasma froid (𝛿 ≤  𝛿𝑐) est régi par les collisions électron-neutre. 

La foudre et les aurores boréales sont des plasmas froids naturels. Ces derniers sont plus faciles 

à mettre en œuvre en laboratoire et sont appliqués dans divers domaines : la microélectronique, 

l’aéronautique, l’éclairage, l’analyse chimique, le biomédical, l’agroalimentaire, etc. [67]. 

III.A.1.b. Températures 

 Les plasmas froids sont répartis en deux catégories selon leur écart à l’équilibre 

thermodynamique. L’équilibre thermodynamique est un cas idéal, défini par un milieu : 

stationnaire, uniforme, isotrope et isotherme. Le mouvement des particules provient 

uniquement de leur agitation thermique moyenne dans le milieu, représentée par la température. 

Les plasmas thermiques, dits à l’équilibre thermodynamique, se rapprochent de cet état 

d’équilibre. Les températures des électrons 𝑇𝑒, des ions 𝑇𝑖 et des éléments neutres 𝑇𝑔 du plasma 

s’équilibrent autour de 10000 K. Les plasmas non-thermiques ou hors équilibre 

thermodynamique s’en éloignent. La température des électrons est de l’ordre de 10000 K tandis 

que celle des ions et celle des espèces neutres avoisinent la température ambiante. 

 

 Les plasmas mis en œuvre pour le traitement de semences dans le cadre de cette thèse 

sont hors équilibre thermodynamique. La plupart présentent une température électronique 

moyenne de 1 eV, soit environ 11600 K, et une température du gaz autour de 400 K. 

 

 
1 https://www.iter.org 
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III.A.2. Neutralité électrique d’un plasma 

III.A.2.a. Fréquence de collision 

 Dès lors que deux particules sont présentes dans un environnement, elles peuvent 

interagir. Tant que leur mouvement est rectiligne, leur interaction est faible, le plasma est dilué. 

Lorsqu’elles se rapprochent, sous l’action d’un champ électrique, l’énergie d’interaction 

devient comparable à l’énergie cinétique, les particules entrent en collision. Si l’énergie 

cinétique totale est conservée pendant la collision, celle-ci est élastique. Sinon, l’énergie 

cinétique est convertie en énergie interne par l’un des éléments, il s’agit d’une collision 

inélastique. Les collisions sont primordiales pour assurer le maintien du plasma et la production 

des espèces réactives. La fréquence de collision 𝜈𝐴𝐵 (cf. Equation 1) caractérise le processus de 

collision entre les éléments 𝐴 et 𝐵. Celle-ci tient compte du type d’interaction mise en jeu, à 

travers la section efficace de collision 𝜎𝐴𝐵, de la vitesse de la particule la plus mobile 𝑣𝐴(𝑇𝑒)  

et de la densité de celle la plus lourde 𝑁𝐵(𝑝, 𝑇𝑔). 

 
 

𝜈𝐴𝐵 = 𝑣𝐴 𝑁𝐵 𝜎𝐴𝐵  

 

Equation 1 

 

 L’interaction entre deux particules peut être caractérisée par le libre parcours moyen 𝜆𝐴𝐵. 

C’est la distance moyenne parcourue par une particule 𝐵 entre deux collisions : 𝜆𝐴𝐵 =
1

𝑁𝐵 𝜎𝐴𝐵
. 

 

 Dans un plasma d’air à une pression de 1 Pa, lors d’une collision électron-neutre, la 

vitesse thermique des électrons (particule A) est de l’ordre de 7.105 m.s-1 et la densité des 

neutres du diazote (particule B) est de 2.1020 m-3. La section efficace de collision élastique 

utilisée, issue des travaux de Phelps et Pitchford [68], vaut 2.10-19 m2. La fréquence de collision 

électron-diazote est de l’ordre de 2.107 s-1 et le libre parcours moyen est de 25 mm. 

 

III.A.2.b. Longueur de Debye 

 La neutralité électrique d’un milieu ionisé est valable à l’échelle macroscopique. Au sein 

d’un gaz ionisé, les charges opposées s’attirent. Lorsqu’un cation est en présence d’électrons 

libres, ces derniers s’accumulent à sa périphérie. Une gaine électrostatique est générée autour 

de l’ion pour préserver la balance énergétique entre l’agitation thermique et les interactions 

coulombiennes. La longueur de Debye (cf. Equation 2) correspond à la longueur limite pour 

laquelle les électrons ont une influence sur le potentiel coulombien de l’ion. Elle est obtenue en 

égalant les énergies d’agitation thermique (
𝑘𝐵𝑇𝑒

2
) et coulombienne (|𝑒

𝑛𝑒𝑞𝑒

2𝜀0
 𝜆𝐷

2 |). 

 

 

𝜆𝐷 =  √
𝜀0𝑘𝐵𝑇𝑒

𝑛𝑒𝑒2
        

 

Equation 2 

 

휀0 est la permittivité diélectrique du vide (8,85.10-12 S.I.), 𝑘𝐵 la constante de Boltzmann 

(1,38.10-23 J.K-1), 𝑇𝑒 la température électronique, 𝑒 la charge électrique élémentaire 

(1,60.10- 19 C) et 𝑛𝑒 la densité électronique. 
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 A l’interface entre le plasma et son milieu environnant, la densité ionique chute alors que 

les électrons, plus mobiles, franchissent la frontière et créent une zone non neutre. L’agitation 

thermique électronique prend le dessus sur l’interaction coulombienne sur une distance de 

l’ordre de la longueur de Debye. La neutralité d’un gaz ionisé est respectée s’il y a un grand 

nombre de particules dans la sphère de Debye, de rayon 𝜆𝐷 et si la longueur de Debye est petite 

devant les dimensions caractéristiques du réacteur dans lequel le plasma est généré. 

 

 Dans cette étude, la densité plasma moyenne est de 1016 m-3, la longueur de Debye est de 

75 µm. Celle-ci est négligeable devant les longueurs caractéristiques de l’enceinte (> 1 cm). 

 

III.A.2.c. Pulsation plasma 

 Lorsqu’un excès de charges (positives ou négatives) est produit localement dans un 

plasma, celui-ci cherche à retrouver la neutralité électrique pour conserver son état physique. 

Les électrons, de faible masse, sont plus mobiles que les ions. Chacun d’eux va évoluer à une 

vitesse différente pour atteindre cet équilibre. Les particules chargées vont alors osciller à une 

fréquence qui leur est propre, nommée fréquence plasma 𝑓𝑝 (électronique ou ionique). La 

pulsation plasma 𝜔𝑝 est également utilisée. Son expression est définie dans l’Equation 3 à partir 

de la densité 𝑛𝑋 et de la masse 𝑚𝑋 d’une particule 𝑋, électron ou ion. 

 

 

𝜔𝑝𝑋 =   (
𝑒2 𝑛𝑋

휀0 𝑚𝑋
)

1
2

= 2𝜋𝑓𝑝𝑋    

 

Equation 3 

 

 La pulsation plasma totale est la somme des pulsations électronique et ionique. Elle 

permet de déterminer le comportement électrique du plasma en tant que milieu de propagation 

pour une onde électromagnétique. Tant que 𝜔𝑝𝑋 > 𝜔, les particules suivent les variations 

instantanées du champ électrique. Dans le cas contraire, elles ne voient que sa valeur moyenne. 

La densité critique 𝑛𝑐 (cf. Equation 4) est définie lors de l’égalité entre les pulsations. Ce critère 

permet de distinguer les régimes de décharge à basse pression. Au-delà de cette valeur critique, 

le plasma se comporte comme un réflecteur et ne diffuse plus l’onde dans l’enceinte, celle-ci 

reste en surface. 

 

 

𝑛𝑐 =
휀0 𝑚𝑒  𝜔2

𝑒2
 

 

Equation 4 

 

 Pour 𝑛𝑒,𝑖 ≈ 1016 𝑚−3, 𝑓𝑝𝑒 est de l’ordre du gigahertz et 𝑓𝑝𝑖 du mégahertz. Lorsque le 

plasma est alimenté par une source dans le domaine des micro-ondes, à 2,45 GHz, les ions 

dépendent de la valeur moyenne du champ électrique et donc des phénomènes de diffusion. Les 

électrons oscillent à une fréquence proche de celle de l’onde électromagnétique. Ils peuvent 

alors se trouver dans l’une ou l’autre des configurations citées sachant que 𝑛𝑐 = 7,5.1016 m-3. 
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III.B. Plasmas à haute fréquence 

 Un plasma froid est généré par une décharge électrique dans un gaz. Les phénomènes 

physico-chimiques constitutifs de la décharge entraînent un transfert d’énergie d’une source 

extérieure vers le gaz. Le plasma est conditionné par la géométrie de l’enceinte, le choix du 

gaz, et par le type de source électrique. Il est généré par un champ électrique continu ou 

alternatif, à basse (< 1 MHz) ou à haute fréquence, pouvant être combiné à un champ 

magnétique [69]. 

 Les plasmas à haute fréquence sont issus de la propagation d’une onde électromagnétique 

dans le gaz. L’onde est émise par le générateur à une fréquence autorisée dans le domaine ISM 

(Industriel, Scientifique et Médical) : 13,56 MHz pour les radiofréquences, 2,45 GHz pour les 

micro-ondes et leurs multiples. Les plasmas à basse pression sont très utilisés en tant que 

procédés de surface dans l’industrie pour leur capacité à modifier la surface d’un substrat par 

gravure ou dépôt. Les sources micro-ondes et radiofréquences sont présentées en mettant 

l’accent sur le mode de génération et de maintien du plasma et sur leurs possibilités de couplage. 

III.B.1. Sources micro-ondes 

 Les sources micro-ondes sont utilisées à la fois pour l’étude fondamentale du plasma [70] 

et pour son application dans plusieurs domaines : microélectronique, chimie analytique, 

aérospatial, environnement, biomédical, agroalimentaire, etc. [71], [72]. Elles permettent de 

générer des plasmas dans de larges gammes de pression (10-2 – 105 Pa) et de puissance pour 

des volumes du cm3 au m3. Les plasmas micro-ondes sont générés à des fréquences 

suffisamment élevées pour éviter les interférences électromagnétiques. Les effets de charges 

aux parois sont minimisés lorsque les électrons ne considèrent plus qu’un champ électrique 

moyen. Leur potentiel est quasi-nul ce qui limite le bombardement ionique en surface. 

 Les sources sont constituées d’un applicateur de champ qui contrôle le passage du champ 

électromagnétique dans le gaz. L’absence d’électrode permet de s’affranchir des risques de 

contamination du plasma ou de pulvérisation, par érosion à leur surface. L’applicateur définit 

alors les paramètres extrinsèques au plasma, i.e. la pression, la fréquence et la puissance injectée 

pour obtenir ses paramètres intrinsèques, tels que les densités et les températures électroniques. 

Il est conçu pour convertir l’onde en un mode de propagation compatible avec la décharge. 

III.B.1.a. Propagation des micro-ondes dans un plasma 

 Un des enjeux principaux des sources plasma à haute fréquence est de garantir un transfert 

optimal de l’onde électromagnétique entre le générateur et le plasma. 

III.B.1.a.i. Permittivité diélectrique du plasma 

 L’onde générée à une fréquence donnée voit le plasma comme un milieu de propagation 

avec une permittivité diélectrique complexe 휀𝑝 = 휀0 휀𝑟. 휀0 est la permittivité diélectrique du 

vide (8,85.10-12 S.I.) et  휀𝑟 la permittivité relative du milieu (cf. Equation 5). 

 

 

휀𝑟 = 1 −  
(

𝜔𝑝𝑒

𝜔 )
2

1 + (
𝜈
𝜔)

2 − 𝑗 

𝜈
𝜔 (

𝜔𝑝𝑒

𝜔 )
2

1 + (
𝜈
𝜔)

2 
Equation 5 
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 Le comportement électrique du plasma vis-à-vis de l’onde incidente dépend de la nature 

et des propriétés physiques du plasma : pression, températures et densité électronique. Afin 

d’évaluer ce phénomène, la pulsation de l’onde 𝜔 est comparée à la pulsation plasma 𝜔𝑝𝑒(𝑛𝑒) 

et à la fréquence de collision 𝜈(𝑝, 𝑇𝑒 , 𝑇𝑔). 

- L’évolution de la densité électronique en fonction des conditions expérimentales en pression 

et en puissance transmise au plasma permet de définir le caractère conducteur du plasma. Si 

𝜔𝑝𝑒 ≫ 𝜔, la partie réelle de la permittivité est négative. La densité électronique est 

supérieure à la densité critique (7,5.1016 m-3 à 2,45 GHz) et l’onde est réfléchie par le plasma. 

- Les pertes diélectriques sont évaluées à partir de la fréquence de collision. Une augmentation 

de la pression entraîne une augmentation de la fréquence de collision. Les pertes 

diélectriques sont négligeables tant que le plasma est considéré non-collisionnel (𝜈 < 𝜔). 

L’onde n’est pas atténuée à son passage à travers le plasma. Lorsque les collisions 

deviennent importantes (𝜈 ≫ 𝜔), les pertes augmentent, l’onde est atténuée. 

L’épaisseur de peau traduit la capacité de l’onde à pénétrer le plasma. Elle correspond à la 

distance que l’onde peut atteindre dans le plasma lorsque celui-ci est un milieu réflecteur (dense 

et fortement collisionnel). 

 La Figure III-1 illustre ces phénomènes à partir d’un calcul théorique de l’évolution de la 

permittivité du plasma (ℜe(εr)) et des pertes diélectriques (ℑm(εr)) en fonction du rapport 

entre la pulsation plasma et la pulsation de l’onde incidente. La pulsation plasma est calculée 

pour des densités électroniques comprises entre 1014 et 5.1017 m-3. La fréquence de collision est 

établie à partir de l’Equation 1 dans les conditions proposées en exemple. Ces calculs sont 

présentés à trois pressions de la gamme d’étude : 0,25 ; 1 et 10 Pa afin de mettre en avant l’effet 

des collisions sur ces grandeurs. La permittivité du plasma (en vert) n’est pas influencée par la 

variation de pression, les trois courbes se superposent. Seule la densité électronique l’affecte, 

elle devient négative lorsque la pulsation plasma dépasse celle de l’onde. Les pertes 

diélectriques (en rouge) sont davantage perturbées par les variations du plasma. Négligeables à 

basse pression (≤ 1 Pa) et à faible densité (𝑛𝑒 ≤ 𝑛𝑐), elles deviennent importantes au-delà. 

 

 

Figure III-1 Permittivité du plasma [ℜ𝑒(휀𝑟) ] et pertes diélectriques [ℑ𝑚(휀𝑟) ] en fonction du rapport de la 

pulsation plasma par la pulsation de l'onde (image de la densité électronique) à 0,25 ; 1 et 10 Pa 
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III.B.1.a.ii. Rendement en puissance transmise 

 La qualité d’un applicateur micro-ondes dépend de sa capacité à garantir un transfert 

maximal d’une onde électromagnétique d’un milieu d’incidence 1 vers un milieu 2 (plasma). 

Celui-ci est évalué par le coefficient de réflexion (𝑟 =
𝑍1−𝑍2

𝑍1+𝑍2
=  

𝑛1−𝑛2

𝑛1+𝑛2
) à l’interface des milieux 

à partir de leurs impédances caractéristiques 𝑍 = √
𝜇

𝜀
 ou de leurs indices de réfraction 𝑛 = √휀𝑟. 

 Le rendement en puissance transmise 𝜂 (cf. Equation 6) met en évidence l’effet des 

réflexions et l’intérêt de réaliser une adaptation d’impédance entre l’applicateur et le plasma. 

 
 

𝜂 (%) = (1 − 𝑟2) × 100 

 

Equation 6 

 

Ce dernier dépend essentiellement de la fréquence de l’onde excitatrice et des conditions de 

génération du plasma (densité électronique et pression), à travers la pulsation plasma et la 

fréquence de collision. 

 Un exemple simplifié est représenté sur la Figure III-2 pour appréhender ce phénomène. 

Le plasma est supposé homogène et de dimensions supérieures à l’épaisseur de peau. La 

transmission de puissance entre le générateur et l’applicateur n’est pas prise en compte. Il 

s’avère que la fréquence de collision n’a pas d’influence sur le rendement dans la gamme de 

pression étudiée (0,1 – 10 Pa : 𝜈 ≪ 𝜔). Le transfert de puissance est réduit à mesure que la 

densité s’approche de la densité critique (7,5.1016 m-3 à 2,45 GHz). 

- Dans la Figure III-2a, l’applicateur possède une impédance fixe de 50 Ω, non adaptée au 

plasma. Le transfert de puissance est peu efficace (< 30%) compte tenu de la discontinuité 

de l’impédance entre l’applicateur et le plasma, les réflexions sont importantes. 

- Dans la Figure III-2b, l’applicateur possède un système d’adaptation d’impédance intégré. 

L’impédance du vide, 377 Ω, est utilisée pour le milieu 1. Le transfert de puissance peut 

alors être optimisé jusqu’à 100% en fonction de la densité électronique. 

 

 

Figure III-2 Rendements en puissance transmise : a) Impédance 𝑍1 de 50 Ω b) Impédance 𝑍1 de 377 Ω (vide) 
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III.B.1.b. Source plasma à la résonance cyclo-électronique 

 Les principes physiques associés aux applicateurs lors de la génération de la décharge 

permettent de différencier les plasmas dans le domaine des micro-ondes [71]. 

III.B.1.b.i. Applicateurs micro-ondes 

 Les sources peuvent être classées en fonction de leur capacité à absorber l’onde (étendue 

ou localisée), de la structure du réacteur (ouvert ou fermé) ou de la ligne de transmission de 

l’onde au plasma (en guide d’onde ou coaxiale). Lebedev a répertorié et a schématisé les types 

d’applicateurs micro-ondes existants [71]. La Figure III-3 reprend quelques-uns de ses schémas. 

 

 

 

Applicateur à absorption étendue – Il permet de générer des plasmas sur de grandes distances. Les 

plasmas à ondes de surface, développés dans les années 1970, sont issus de la propagation 

d’une onde à l’interface entre un tube diélectrique et le gaz qu’il contient [73], [74]. Le 

diélectrique permet de maintenir la colonne de plasma sur plusieurs mètres. A mesure que la 

pression augmente (10 -105 Pa), le diamètre du diélectrique diminue. 

Applicateur à absorption localisée – Ce type d’applicateur réalise une absorption de la puissance 

micro-onde sur des distances inférieures à la longueur d’onde : 

- Les plasmas en cavité résonante, conçus dès les années 1950, sont générés lorsque l’onde 

entre en résonance avec une cavité métallique qui entoure le tube de décharge [75], [76]. 

En configuration monomode (1 fréquence), ils sont de faible volume. Augmenter les 

dimensions de la cavité entraîne la génération de plusieurs modes de résonance, de 

fréquences rapprochées qui peuvent nuire au contrôle du champ électromagnétique. 

- Dans les années 1980, des plasmas à applicateurs distribués sont générés en volume avec 

une absorption de puissance localisée [77], [78]. Ces derniers sont constitués d’applicateurs 

coaxiaux élémentaires répartis en réseau. La distribution de la puissance est alors dissociée 

de la longueur d’onde, ils sont indépendants d’un point de vue électromagnétique. 

Augmenter leur nombre permet de générer des plasmas homogènes en volume, à des 

densités électroniques importantes (1016-1017 cm-3) pour de faibles puissances injectées. Les 

Figure III-3 Exemples d'applicateurs à ondes de surface et en cavité résonante réalisés par Lebedev [71] 
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plasmas matriciels et multi-dipolaires développés par Lacoste, Latrasse et al. [78], [79] et 

commercialisés par SAIREM SAS [80], [81] sont repris dans la Figure III-4. 

 

 

 

 

III.B.1.b.ii. Chauffage électronique 

Chauffage ohmique – Le champ électrique unidirectionnel (𝑬 = 𝐸0 𝒆𝒙) met les électrons en 

mouvement [84]. La puissance moyenne de l’onde absorbée 𝑃𝑎𝑏𝑠 par les électrons dans le 

plasma est alors établie par l’Equation 7 [85]. 

 

 

𝑃𝑎𝑏𝑠 =
𝑛𝑒 𝑒2 𝐸0

2

2 𝑚𝑒 𝜈
 

(
𝜈
𝜔)

2

1 + (
𝜈
𝜔)

2 

 

Equation 7 

 

La Figure III-5 la représente en fonction du ratio 𝜈/𝜔. Celle-ci est maximale lors de l’égalité 

entre la fréquence de collision et la pulsation de l’onde (𝜈 = 𝜔). Le chauffage des électrons est 

initié par les collisions électrons-neutres. Cette puissance absorbée est réduite lorsque le plasma 

est fortement collisionnel (𝜈 ≫ 𝜔). Elle diminue également à mesure que la fréquence de 

collision diminue, soit à basse pression (𝜈 < 𝜔). 

Chauffage par résonance cyclo-électronique – A basse pression (𝜈 < 𝜔), le plasma peut être 

maintenu en ajoutant un aimant permanent. Celui-ci génère un champ magnétique statique 

externe 𝑩 qui permet d’obtenir des plasmas denses (> 1016 m-3), sans pertes aux parois. La force 

de Lorentz (𝑭 = 𝑒𝒗 ∧ 𝑩) s’ajoute au champ électrique pour diriger le mouvement des électrons. 

Cette force est orthogonale à leur vitesse, ils entrent en précession autour des lignes de champ 

magnétique. La pulsation cyclotronique 𝜔𝑐𝑒 caractérise cette rotation (cf. Equation 8). 

 

 

𝜔𝑐𝑒 =  
𝑒𝐵

𝑚𝑒
 

 

Equation 8 

 

Figure III-4 Exemples d’applicateurs de plasmas distribués : a) Matriciel [82] b) Multi-dipolaire [83] 

c) Collisionnel (Hi-wave SAIREM SAS) [81] d) RCE (Aura-wave SAIREM SAS) [80] 
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Ce phénomène permet de confiner les électrons en augmentant leur temps de résidence dans le 

plasma ce qui favorise les collisions ionisantes. Si le champ magnétique est perpendiculaire au 

champ électrique, ce dernier polarise l’onde en deux composantes circulaires : gauche et droite. 

Leurs fréquences de gyration autour du champ magnétique sont caractérisées par les pulsations 

𝜔𝐺 = 𝜔 + 𝜔𝑐𝑒 (circulaire gauche) et 𝜔𝐷 = 𝜔 − 𝜔𝑐𝑒 (circulaire droite). La puissance moyenne 

absorbée par les électrons à partir de ces composantes est énoncée dans l’Equation 9 [85]. Elle 

correspond à la somme des puissances moyennes absorbées par chaque composante de l’onde. 

 

𝑃𝑎𝑏𝑠 =
𝑛𝑒  𝑒2 𝐸0

2

4 𝑚𝑒 𝜈
 [

(
𝜈
𝜔)

2

(
𝜈
𝜔)

2

+  (
𝜔 − 𝜔𝑐𝑒

𝜔 )
2 +

(
𝜈
𝜔)

2

(
𝜈
𝜔)

2

+ (
𝜔 + 𝜔𝑐𝑒

𝜔 )
2] 

 

Equation 9 

 

La composante circulaire droite est caractéristique de la résonance cyclo-électronique (RCE) 

présentée sur la Figure III-5 en normalisant par rapport au carré du champ électrique. Le 

transfert de puissance est maximal lorsque le champ électromagnétique entre en résonance avec 

les électrons (𝜔 = 𝜔𝑐𝑒). La puissance absorbée tend vers l’infini tant que 𝜈 < 𝜔. Si 𝜈 ≫ 𝜔, 

l’effet résonant est diminué pour un champ magnétique fixé. La puissance absorbée est alors 

celle d’un plasma non magnétisé (𝜔𝑐𝑒 = 0). 

 La RCE permet un chauffage efficace principalement à basse pression. A 2,45 GHz, elle 

correspond à un champ magnétique de 875 G (87,5 mT). Les plasmas à la RCE peuvent être 

générés dans les trois catégories précédentes [86] : à partir d’une onde de surface [87]–[90], dans 

une cavité résonante [91]–[94] ou distribués (cf. Figure III-4b et d) [77], [79], [95], [96]. 

 

 

 

 Une source élémentaire micro-ondes à applicateur de champ coaxial à la RCE est utilisée 

[97]. Au lieu de multiplier le nombre d’applicateurs pour homogénéiser la décharge en volume 

comme cela a été réalisé par Latrasse et al. [80], elle est couplée à une source radiofréquence. 

 

Figure III-5 Puissance moyenne absorbée par un électron :  En présence d’un champ électrique unidirectionnel 

(𝜔𝑐𝑒 = 0 ) et en y ajoutant un champ magnétique statique – RCE vérifiée pour 𝜔 = 𝜔𝑐𝑒   – reproduite à partir de [85] 
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III.B.2. Sources radiofréquences 

 Les sources radiofréquences sont massivement utilisées dans l’industrie depuis 

l’avènement des transistors dans les années 1950 [98]. Elles présentent l’avantage de générer 

des plasmas à basse pression (< 10 Pa) et faibles tensions d’alimentation en comparaison avec 

les décharges continues. Le régime alternatif permet d’éviter l’accumulation des charges sur la 

surface des électrodes en présence d’un diélectrique. Un dépôt de couche mince ou une gravure 

des substrats sur des échelles nanoscopiques [99], [100] est alors possible. A 13,56 MHz, les 

ions répondent au champ électrique moyen alors que les électrons suivent ses variations 

instantanées (𝜔𝑝𝑖 < 𝜔 < 𝜔𝑝𝑒). Les ions gèrent la diffusion du plasma vers les parois et les 

surfaces à traiter. Les électrons régissent les mécanismes de chauffage responsables du maintien 

de la décharge. 

III.B.2.a. Neutralité électronique 

 Dans le cadre d’un plasma électropositif, la neutralité électronique est assurée si les flux 

d’ions Γ𝑖  et d’électrons  Γ𝑒 s’équilibrent sur l’ensemble de la décharge, i.e. dans le cœur du 

plasma et au niveau des parois. Le flux incident de particules traversant une surface plane 

dépend du produit de leur densité par leur vitesse moyenne (𝑣 = 𝑣 (
𝑇𝑋

𝑚𝑋
)  ; 𝑚𝑋, sa masse et 𝑇𝑋, 

sa température). Un champ électrique est induit à l’interface plasma-parois pour compenser leur 

écart (Γ𝑒 > Γ𝑖). Il confine les électrons au centre et accélère les ions vers les parois. 

III.B.2.a.i. Gaine électrostatique 

 Une zone de charge d’espace est créée pour garantir l’égalité des flux de particules. De 

manière plus générale, une gaine électrostatique est induite par la présence d’un objet 

conducteur dans le plasma : parois, électrodes, sonde de Langmuir, etc. Son épaisseur 𝑠 (cf. 

Equation 10) est évaluée à partir de la longueur de Debye 𝜆𝐷. 

 𝑠 ≃  𝜆𝐷 (
𝑒𝑉𝑠

 

𝑘𝐵𝑇𝑒
)

3

4
 Equation 10 

 

Elle caractérise la barrière de potentiel à franchir pour les particules en fonction de la tension 

appliquée. Le potentiel de gaine contrôle alors l’énergie des ions 휀𝑖 bombardant une surface. Si 

le potentiel (𝑉𝑠 = 𝑉𝑝𝑙𝑎𝑠𝑚𝑎 − 𝑉𝑜𝑏𝑗𝑒𝑡) est très négatif, l’énergie potentielle est prépondérante 

devant l’énergie thermique (휀𝑖 = 𝑒𝑉𝑠), la densité électronique chute au profit de la densité 

ionique. Dans le cas d’une gaine non-collisionnelle, la loi de Child-Langmuir permet de 

l’évaluer (𝑉𝑠 =
𝑘𝐵𝑇𝑒

2𝑒
+

𝑘𝐵𝑇𝑒

2𝑒
ln (

𝑚𝑖

2𝜋𝑚𝑒
)). Un ion susceptible de franchir cette barrière de potentiel 

a une vitesse moyenne en lisière de gaine supérieure à la vitesse de Bohm : 𝑣𝐵 = (
𝑘𝐵𝑇𝑒

𝑚𝑖
)

1

2
 [101]. 

 Le flux d’ions arrivant sur la gaine peut être estimé en considérant un cas idéal, plan, de 

surface 𝐴𝑠 (cf. Equation 11). Lorsque le potentiel appliqué est très négatif, le courant ionique 

domine la cinétique dans la gaine. Il est établi à partir de la densité 𝑛𝑠 et de la vitesse en lisière 

de gaine 𝑣𝐵. A l’entrée de gaine, 𝑛𝑠 vaut 𝑛 exp (−
1

2
) pour une tension de 

𝑘𝐵𝑇𝑒

2𝑒
. 

 Γ𝑖 =
𝐼𝑖

𝑒𝐴𝑠
= 𝑛𝑠𝑣𝐵  ≃ 0,6 𝑛 𝑣𝐵  Equation 11 
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III.B.2.a.ii. Tension d’auto-polarisation 

 Le potentiel plasma doit toujours être supérieur au potentiel de l’objet pour garantir une 

tension positive dans la gaine. En alimentant le plasma par un générateur radiofréquence, 𝑉𝑠 

oscille en fonction de la fréquence d’excitation (𝜔 = 2𝜋𝑓) à une amplitude 𝑉𝑅𝐹. Les électrons 

s’accumulent au niveau de l’électrode RF grâce à l’ajout d’une capacité de blocage. Une tension 

continue, tension d’auto-polarisation (𝑉𝐷𝐶), est générée à ses bornes pour équilibrer les flux de 

charges si le potentiel plasma est faible devant celui de l’électrode RF. La tension d’auto-

polarisation accélère les ions en direction de l’électrode RF et ralentit le flux d’électrons sur un 

cycle RF pour les confiner au centre du plasma. 

III.B.2.b. Décharge radiofréquence à couplage capacitif 

 Au même titre que dans un plasma micro-ondes, les propriétés d’un plasma 

radiofréquence dépendent essentiellement de la conception de l’applicateur [102]. 

III.B.2.b.i. Applicateurs radiofréquences 

 Le couplage de la puissance RF par les applicateurs peut être réalisé par trois voies :  

Couplage inductif (RF-ICP) – Le mode inductif ou électromagnétique évanescent (H) est basé sur 

la circulation d’un courant alternatif dans une bobine ou dans une antenne extérieure. Celui-ci 

génère un champ magnétique axial et induit un champ électrique azimutal au plasma [103]. 

Couplage hélicon – En ajoutant un champ magnétique externe, des plasmas à haute densité et 

forts taux d’ionisation sont générés par des ondes hélicon à basse fréquence radio. Elles sont 

capables de se propager dans les métaux grâce à l’action d’un champ magnétique axial [104]. 

Couplage capacitif (RF-CCP) – Le mode capacitif, ou électrostatique (E) repose sur l’application 

d’une tension aux bornes de deux électrodes. Il est détaillé dans la suite de cette section. 

 Un applicateur RF-CCP est constitué de deux électrodes, symétriques ou asymétriques 

(cf. Figure III-6). L’électrode RF est portée à la haute tension, l’autre est reliée à la masse. 

 

 

 

 

Figure III-6 Exemples de configurations des électrodes en RF-CCP : a) Symétrique 

b) Asymétrique 𝐴𝑅𝐹 < 𝐴0 c) Asymétrique 𝐴𝑅𝐹 > 𝐴0 



35 

Réacteur symétrique – Les électrodes, parallèles et de mêmes dimensions, possèdent des gaines 

ioniques d’égale épaisseur (Figure III-6a). L’énergie de bombardement ionique est répartie 

équitablement entre les deux gaines (𝑉𝐷𝐶 =
−𝑉𝑅𝐹

2
). 

Réacteur asymétrique – Soit l’électrode RF est grande devant la masse (cf. Figure III-6b), soit 

elle est petite et les parois constituent la masse (cf. Figure III-6c). Les épaisseurs de gaines 

varient et la tension d’auto-polarisation compense le bombardement ionique (𝑉𝐷𝐶 = −𝑉𝑅𝐹). 

III.B.2.b.ii. Chauffage électronique 

 La dynamique des gaines régit les mécanismes de chauffage électronique dans les 

plasmas RF-CCP [105], [106]. Les oscillations des gaines sont couplées au mouvement des 

électrons, donc aux variations du champ électrique. 

Chauffage ohmique – Si la pression est élevée (𝜈 ≫ 𝜔), le plasma et les gaines sont collisionnels. 

L’énergie gagnée par les électrons dans le champ électrique oscillant dans les gaines est 

transformée en énergie thermique par les collisions dans le plasma. La décharge est maintenue 

par un chauffage ohmique des électrons (cf. Equation 7). 

Chauffage stochastique – A très basse pression, les interactions électrons-gaines sont favorisées 

par rapport aux collisions électron-neutre. Ce chauffage est non-collisionnel, les électrons 

gagnent de l’énergie lors de l’expansion des gaines et en perdent quand elles se rétractent. Le 

gain moyen observé est caractérisé par une fréquence de collision effective (𝜈𝑒𝑓𝑓 = 𝜈 + 𝜈𝑠𝑡𝑜𝑐ℎ). 

La puissance moyenne absorbée par les électrons est basée sur un modèle similaire au chauffage 

ohmique (cf. Equation 7 en remplaçant 𝜈 par 𝜈𝑒𝑓𝑓).  

Chauffage hybride – A des pressions intermédiaires, le chauffage est hybride. Les collisions ne 

sont pas négligeables mais elles ne sont pas localisées. Le gain d’énergie lors de l’interaction 

électron-gaines est différent de la collision avec une particule neutre mais celle-ci est nécessaire 

au chauffage. 

III.B.2.b.iii. Limitations en régime RF 

 Les réacteurs RF-CCP asymétriques présentent des limitations importantes pour être 

performants dans les traitements de surface. La puissance RF absorbée par les ions dépend à la 

fois de la densité électronique, image du flux ionique (cf. Equation 11), et de la tension d’auto-

polarisation, dont dépend l’énergie ionique (휀𝑖 ≃ −𝑒𝑉𝐷𝐶). Ce phénomène est exprimé 

mathématiquement par : 𝑃𝑅𝐹 = −𝐼𝑖𝑉𝐷𝐶 ∝  𝑛 𝑉𝐷𝐶. Les plasmas RF-CCP à 13,56 MHz 

présentent de faibles densités (1015 – 1016 m-3) et de fortes énergies ioniques (> 500 eV) 

susceptibles de dégrader le substrat. A l’opposé, les plasmas RF-ICP possèdent des densités 

importantes mais la gaine est fine. La tension de gaine, nécessaire à une énergie ionique 

suffisante pour casser les liaisons chimiques en surface, est quasi nulle. 

 L’effet de l’augmentation de la fréquence d’excitation sur ces deux grandeurs a été étudié 

par Surendra et al. [107] et Perret et al. [108]. Lorsqu’elle augmente en RF-CCP, l’énergie 

ionique diminue (< 100 eV) et leur flux augmente. Cela entraîne le problème inverse au cas 

d’un plasma RF-CCP à 13,56 MHz, l’énergie devient insuffisante à la réaction en surface du 

substrat. Un contrôle indépendant du flux et de l’énergie ionique semble nécessaire pour 

optimiser les traitements. 
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III.B.3. Plasmas à double fréquence 

 L’association de deux sources de fréquences différentes est alors envisagée pour 

permettre le traitement par plasma de surfaces de grandes dimensions (ex. écrans plats) dans 

les années 1990 [109]. L’idée est de générer un plasma stable, dense et homogène en contrôlant 

séparément les paramètres caractéristiques de chaque source. La haute fréquence 𝜔𝐻𝐹 gouverne 

le flux ionique et la basse fréquence 𝜔𝐵𝐹 gère leur énergie. Le champ électrique global définit 

des paramètres effectifs (fréquence, courant et tension) couplant ces composantes, 

caractéristiques des paramètres du plasma. Le flux et l’énergie des ions sont découplés si :  

- le flux ionique dépend de la composante à haute fréquence si 𝜔𝐵𝐹
2 |𝑉𝐻𝐹| ≫ 𝜔𝐻𝐹

2 |𝑉𝐵𝐹|, 

- l’énergie ionique est contrôlée par le générateur à basse fréquence si 𝑉𝐵𝐹 ≫ 𝑉𝐻𝐹. 

Ceci se traduit par l’expression 
𝜔𝐻𝐹

2

𝜔𝐵𝐹
2 ≫

𝑉𝐵𝐹

𝑉𝐻𝐹
≫ 1 [110]–[112]. 

 Les premières solutions respectant ce critère consistent à polariser le substrat avec une 

basse fréquence dans un réacteur dont la densité plasma provient d’une source à haute fréquence 

(cf. Figure III-7a et b). Si le couplage à double fréquence est purement capacitif (DF-CCP), la 

puissance RF totale est appliquée sur une électrode et la seconde est à la masse (cf. Figure 

III-7a) [113]–[116]. Dans la Figure III-7b, chaque électrode est soumise à une tension RF de 

fréquence différente. Les sources RF-CCP et RF-ICP sont utilisées pour la haute fréquence 

[117]–[120]. L’utilisation d’une source MW à 2,45 GHz a également été étudiée dans cet 

objectif [121]–[128]. Dans les deux cas, seule la face exposée au plasma est traitée. 

 

 

 

 L’approche sélectionnée consiste à améliorer les performances dans le traitement de 

semences par une source MW-ECR en lui associant une source RF-CCP (cf. Figure III-7c). Le 

substrat est porté sur une grille à la masse pour réaliser un traitement sur la surface totale des 

graines. Les sources MW-ECR présentent des plasmas isotropes mais peu homogènes pour de 

larges surfaces de traitement. L’objectif du procédé étant d’avoir une répartition uniforme du 

plasma en volume, une source RF-CCP est alors ajoutée au dispositif. 

 

Figure III-7 Configurations de réacteurs à double fréquence (DF) : a) DF-CCP b) Polarisation du substrat à 

basse fréquence, haute fréquence en RF-CCP, RF-ICP ou MW c) Substrat à la masse – configuration choisie 
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Les principes généraux des plasmas hors équilibre sont maintenant définis dans leur 

ensemble : propriétés fondamentales et particularités des plasmas générées par des sources 

micro-ondes et radiofréquence. 

 Le Tableau III-1 récapitule les avantages et les inconvénients liés aux deux modes de 

génération du plasma utilisés. 

Source Avantages (+) et inconvénients (-) 

MW-ECR 

2,45 GHz 

(+) Forte densité électronique (> 1015 m-3) 

(−) Faible température électronique (≃ 1 eV) 

(−) Plasma peu étendu en volume (≃ 20 cm) 

RF-CCP 

13,56 MHz 

(+) Forte température électronique (> 3 eV) 

(+) Plasma crée en volume 

(−) Faible densité électronique (< 1016 m-3) 

(−) Interdépendance des flux et énergie des ions 

 

 La section suivante décrit les possibilités d’action du plasma pour le traitement des 

semences, de la décontamination fongique à l’optimisation des rendements. 

  

Tableau III-1 

Avantages et inconvénients des sources plasma à haute fréquence 
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IV. Alternatives plasma dans l’agriculture 

 L’efficacité d’un plasma dans la décontamination fongique des céréales, son potentiel 

d’amélioration dans la germination des semences et sa capacité de modification des molécules 

chimiques (mycotoxines ou nutriments) peuvent avoir différentes origines. Dans tous les cas, il 

s’agit d’une interaction entre les espèces du plasma et les cellules, ou les molécules, composant 

le vivant (végétal ou fongique). Les espèces du plasma agissent de manière individuelle ou en 

synergie pour déclencher un processus biologique (ou chimique) dans les cellules. 

IV.A. Interactions potentielles entre le plasma et les cellules 

IV.A.1. Effets engendrés par les conditions opératoires 

 Les conditions nécessaires à la génération du plasma à partir des sources MW-ECR et 

RF-CCP utilisées sont établies par les paramètres expérimentaux. 

Basse pression – La diminution de la pression consiste à réduire la présence de molécules dans 

un volume donné. Novikova et al. [129] ont montré que des spores de moisissures des genres 

Penicillium spp. et Aspergillus spp. ainsi que des graines déshydratées de différentes espèces 

végétales ont survécu 18 mois dans l’espace, au niveau de la thermosphère où la pression est 

inférieure au pascal. Des radiations peuvent également intervenir dans ces régions de l’espace, 

la basse pression ne semble pas constituer un agent d’inactivation des moisissures et ne dégrade 

pas les qualités germinatives des graines. 

Lors du traitement plasma, la réduction de pression depuis la pression atmosphérique implique 

des réactions chimiques telles que la désorption, i.e. le détachement des éléments de surface, 

ou la déshydratation du substrat en volume. La déshydratation d’une graine peut retarder sa 

germination, en phase de dormance, elle reste viable mais ne germe pas (cf. Chapitre 1 – II.B.2). 

Température – Le fonctionnement des cellules vivantes est influencé par les variations de 

température. Dans le contexte agroalimentaire, les contaminants fongiques sont peu résistants 

à des hautes températures. Gilbert et al. [130] ont traité des semences de blé contaminées par 

des moisissures du genre Fusarium spp. dans un four à différentes températures entre 30 et 

90°C. A partir de 70°C, les moisissures sont totalement inactivées alors que la germination des 

graines et la croissance des plantes sont garanties. Une température de 90°C a révélé des taux 

de germination trop faibles pour évaluer la croissance du lot de plantes. 

Les liaisons chimiques formant les molécules sont sensibles à la température et possèdent un 

seuil à partir duquel, la fonction de la molécule est compromise. Certaines molécules comme 

les enzymes par exemple, ne résistent pas à une augmentation de la température au contraire 

des mycotoxines qui supportent la cuisson au-delà de 180°C. 

Lors du traitement plasma, plusieurs espèces et processus chimiques peuvent influencer les 

mesures de la température dans l’enceinte : les neutres du gaz, les rayonnements, les espèces 

chargées et leurs recombinaisons. Il est difficile d’associer la température d’une graine ou d’une 

moisissure à celle mesurée pour ces espèces, leurs éléments de constitution étant de nature 

variée. Les interactions thermiques dans le plasma sont différentes de celles entre le plasma et 

la surface des graines, ou leur volume. 
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IV.A.2. Effets engendrés par les espèces du plasma 

 Les effets des espèces réactives du plasma sur le vivant ont été massivement étudiés ces 

dernières années dans le cadre de la thématique « plasma-biologie » avec des bactéries ou des 

cellules eucaryotes (animales ou végétales) comme modèles biologiques. 

 La réactivité des plasmas d’air est particulièrement étudiée dans ce contexte. Leur 

constitution importante en espèces ionisées, UV et réactives de l’oxygène et de l’azote (RONS : 

Reactive Oxygen and Nitrogen Species) permet d’accentuer des phénomènes déjà existants dans 

l’atmosphère terrestre, favorisant ou inhibant le développement des cellules. Les émissions UV 

agissent directement sur l’ADN lorsqu’elles arrivent à l’atteindre tandis que les ions et les 

RONS interagissent avec les surfaces des différentes cellules et dénaturent les nutriments. 

Espèces chargées dans un champ électromagnétique – Un champ électromagnétique permet la 

circulation dirigée des espèces chargées, électrons et ions. Les cellules fongiques et végétales 

possèdent des minéraux (ions) localisés dans la vacuole. Elles sont protégées par une membrane 

semi-perméable qui gère les échanges ioniques avec le milieu extracellulaire en régulant la 

pression osmotique au sein de la cellule. En présence d’un champ électrique ou d’un champ 

magnétique externe, la membrane se charge en surface et des pores se forment entraînant sa 

perméabilisation [131], [132]. Le processus est réversible tant que l’électroporation est régulée 

et permet d’apporter les nutriments nécessaires au développement de la cellule. Lorsque la 

tension devient trop importante, une rupture de la membrane est observée. Cette dernière libère 

son contenu intracellulaire, la vacuole se déshydrate et conduit à une atrophie de la cellule qui 

n’est plus fonctionnelle. Moon et al. [133] ont observé une modification de la vitesse et des 

taux de germination de graines de tomates soumises à un champ électrique ou magnétique 

alternatif. Leur étude a mis en avant la présence d’un couple champ électromagnétique-temps 

d’exposition permettant d’accélérer la levée de dormance de manière optimale. Celle-ci est 

inhibée lorsque le champ dépasse une valeur seuil de tension ou de durée d’exposition. 

Lors d’un traitement plasma, une électroporation des membranes cellulaires contrôlée par le 

champ électromagnétique incident peut alors être favorable à la germination ou engager le 

processus d’inactivation des cellules. 

Ultraviolets (UV) – Les photons UV compris entre 100 et 320 nm (UV-C et UV-B) sont capables 

d’induire des réactions photochimiques aux molécules constitutives d’un substrat biologique 

[134]. Ces UV correspondent à la gamme d’absorption des protéines, de l’ARN et de l’ADN 

(maximale à 260±5 nm) présents dans les cellules. Leur capacité de pénétration dans la matière 

est faible, de quelques micromètres, leur efficacité germicide se retrouve alors plus facilement 

sur les microorganismes. Si les UV atteignent l’ADN des spores, ils réalisent des liaisons entre 

des acides nucléiques non complémentaires [135]. Ce processus conduit à réduire la 

prolifération de la moisissure, celle-ci ne pouvant plus se reproduire. 

A pression atmosphérique, le rayonnement UV du plasma est négligeable devant les autres 

processus ayant un effet biocide. Les photons UV entrent en collision avec les molécules de 

dioxygène de l’air ambiant avant d’atteindre les substrats. Au contraire, les procédés de plasma 

à basse pression sont caractérisés par de fortes émissions dans l’UV. Moisan et al. [136] ont 

évalué la contribution des UV dans un traitement de spores bactériennes par une post-décharge 

de plasma d’azote-oxygène à basse pression. La cinétique d’inactivation des spores est décrite 

suivant trois phases présentées sur la Figure IV-1. 
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- La première étape est caractérisée par une forte implication des UV, responsables de lésions 

sur l’ADN des cellules directement exposées à la source. 

- La seconde consiste en une synergie d’action entre les UV et les RONS. Elle est initiée par 

la photo-désorption des UV sur les cellules, entraînant l’érosion des membranes et la 

formation de composés volatiles carbonés provenant de la cellule. Les émissions d’un 

plasma d’air dans cette région UV du spectre électromagnétique permettent la formation de 

RONS (e.g. monoxyde d’azote, radicaux hydroxyle et oxygène atomique). En quantité 

suffisante, ces espèces, notamment l’oxygène atomique, participent à l’inactivation des 

cellules en érodant les membranes cellulaires. Les microorganismes étant agglomérés les 

uns sur les autres, les UV, dont la capacité de pénétration dans la matière est faible, ne 

peuvent pas atteindre l’ADN de toutes les cellules. 

- L’érosion des composés organiques réalisée dans la deuxième phase permet aux UV de 

terminer le processus de décontamination dans la troisième phase en atteignant l’ADN. 

Espèces réactives de l’oxygène et de l’azote (RONS) – Les cellules aérobies telles que celles 

constituant les graines et les moisissures ont besoin de dioxygène pour croître [137]. Le 

mécanisme de respiration cellulaire conduit majoritairement à la formation de molécules d’eau 

par réduction du dioxygène pour permettre son développement. Une partie des électrons entraîne 

la production de radicaux oxygénés (ROS). Ces derniers peuvent également être produits par les 

composants de la cellule en réponse à différents stress (la température, la sécheresse ou la salinité 

du sol, les particules métalliques, les agents biologiques extérieurs) [138], [139]. 

- Au sein des cellules, les RONS sont assimilables à des messagers. Ils transmettent des 

informations à la cellule favorisant ou inhibant sa croissance en fonction des agents 

extérieurs (environnementaux ou vivants). En quantité raisonnable dans la cellule, les 

RONS, notamment le monoxyde d’azote 𝑁𝑂, sont capables d’activer la levée de dormance 

en inhibant l’hormone ABA [56], [140]. En excès dans la cellule, les ROS engendrent un 

Figure IV-1 Processus d'inactivation des micro-organismes en trois phases mettant en jeu les 

UV et les RONS d’un plasma à basse pression reproduit à partir de Moisan et al. [136] 
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stress oxydatif, conduisant à la mort cellulaire. Les premiers ROS produits pendant la 

respiration cellulaire sont le radical superoxyde, le radical perhydroxyle ainsi que le 

peroxyde d’hydrogène (non radicalaire). Ces derniers produisent ensuite des espèces 

réactives cytotoxiques telles que le radical hydroxyle et le monoxyde d’azote. Le radical 

hydroxyle 𝑂𝐻, très réactif, agit dans l’inactivation cellulaire à travers l’ensemble de ses 

constituants biochimiques (lipides, protéines, ADN) [141]. Par exemple, les lipides présents 

dans la membrane cellulaire peuvent être oxydés par les ROS, notamment 𝑂𝐻. Cette 

peroxydation des lipides est causée par la rupture des liaisons chimiques et entraîne la 

perméabilisation de la membrane. 𝑂𝐻, pouvant agir directement sur l’ADN, est considéré 

comme le ROS le plus toxique. Il peut alors causer des mutations génétiques et conduire à 

l’inactivation de la cellule [142]. 

- Un mécanisme de défense est alors mis en place dans la cellule pour équilibrer les actions 

positives et négatives des RONS. Ce mécanisme est basé sur la présence d’antioxydants, mis 

en jeu pour réguler la présence des RONS. Les antioxydants enzymatiques catalysent les 

réactions entre les ROS et les antioxydants non-enzymatiques. Chaque antioxydant non-

enzymatique possède une fonction qui réagit de manière spécifique à une région cellulaire. 

Par exemple, les flavonoïdes éliminent les ROS dans la vacuole [138]. 

Les plasmas d’air produisent les espèces radicalaires 𝑂𝐻 et 𝑁𝑂, détectables par spectroscopie 

d’émission optique. Après une exposition au plasma, l’analyse de la surface des graines 

présente des marqueurs de l’interaction entre les RONS et la surface. Gomez-Ramirez et al. 

[143] ont montré une oxydation de l’enveloppe et de la paroi de graines de quinoa et une 

libération des ions potassium, corrélées à une augmentation du taux de germination après une 

exposition au plasma. L’oxygène atomique 𝑂, formé par dissociation des molécules de 

dioxygène agit également sur la membrane cellulaire. En faible quantité dans l’environnement, 

il facilite la perméabilisation de la surface. En excès, il entraîne la gravure des parois cellulaires 

par désorption de la surface des cellules. Cette érosion en surface est irréversible [144]. 

 

 Différents agents du plasma peuvent être responsables de modifications de substrats 

biologiques, positives ou négatives en fonction du taux présent. Le monoxyde d’azote 𝑁𝑂 

favorise la levée de dormance permettant d’enclencher le processus de germination des 

semences. A l’inverse, la présence de RONS en grande quantité peut engendrer un stress 

oxydatif suffisant pour induire la mort cellulaire. Le radical hydroxyle 𝑂𝐻 peut notamment 

causer la peroxydation des lipides, l’oxydation des protéines et la dégradation de l’ADN. 

L’oxygène atomique 𝑂 et les espèces chargées peuvent être responsables d’une 

perméabilisation membranaire. Ces espèces participent au développement des cellules ou 

entraînent la libération du contenu intracellulaire en fonction de la quantité et de la taille des 

pores. Les conditions opératoires sont décrites par les interactions thermiques entre le plasma 

et le substrat, difficiles à définir et par la basse pression, pouvant mettre les cellules en état de 

dormance et retarder la germination. 
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IV.B. Exemples de procédés plasma étudiés pour l’agriculture 

 Le traitement de graines par un procédé plasma constitue un sujet de recherche en 

progression depuis les années 2000. Les premières études concernent des plasmas à basse 

pression. Ce type de plasma permet un traitement industriel à grande échelle mais peut être 

estimé onéreux et énergivore. A partir des années 2010, le développement des plasmas à 

pression atmosphérique entraîne une deuxième voie d’étude concernant les interactions plasma-

semences. Ces derniers sont également abordés sous un troisième axe avec l’activation des 

milieux liquides par plasma (PAM : Plasma Activated Media) à partir de 2015. Parmi eux, les 

plasmas pouvant être directement appliqués sur des graines sont majoritairement des décharges 

à barrières diélectriques (DBD) [145]–[147]. En comparaison avec les jets, celles-ci permettent 

d’augmenter les surfaces exposées même si le volume reste limité. Les jets sont plutôt étudiés 

pour le traitement indirect, à partir de PAM [148]–[151]. Misra et al. [152] ont réalisé un 

ouvrage retraçant les avancées dans le domaine des plasmas froids à pression atmosphérique 

pour l’alimentation et l’agriculture en 2016. Les caractéristiques de tous ces plasmas sont 

différentes (gaz, pression, géométrie du réacteur et mode de génération) et une grande variété 

de graines sont traitées (fruits, légumes, légumineuses et céréales), présentant des propriétés 

intrinsèques différentes. Les sections suivantes sont principalement axées sur les procédés 

plasma à basse pression, dont les interactions peuvent être plus facilement corrélées avec les 

plasmas mis en œuvre dans cette étude. 

IV.B.1. Décontamination fongique et détoxification des mycotoxines par plasma 

 Le plasma peut avoir différentes actions dans un contexte de décontamination fongique 

de graines. Ces actions ont été étudiées successivement en commençant par vérifier l’efficacité 

de l’inactivation des moisissures par le plasma sur un substrat « idéal ». Celle-ci s’étant avérée 

performante, les études se sont axées sur une contamination contrôlée d’échantillons de graines 

afin de déterminer l’influence du substrat sur l’efficacité du plasma avant d’étudier les effets 

du plasma sur la flore native, pouvant être plus variée. Les effets complémentaires du plasma 

ont été évalués, suivant un même procédé pour la dégradation de mycotoxines, susceptibles 

d’être produites par les moisissures. La préservation des propriétés des graines liée à leur 

utilisation a été évaluée sur des graines exposées au plasma. 

IV.B.1.a. Inactivation de moisissures par plasma 

Substrat inerte – L’étude du plasma dans l’inactivation fongique au sein du secteur 

agroalimentaire a débuté par la décontamination de substrats inertes tels que des supports de 

verre inoculés. Les moisissures sélectionnées, de genres Penicillium spp. et Aspergillus spp., 

sont connues pour être présentes dans les aliments, en provenance de la chaîne de 

transformation ou de stockage. Park et al. [153] ont étudié en 2003 l’efficacité fongicide d’un 

procédé plasma d’argon induit par des micro-ondes à la pression atmosphérique (applicateur à 

guide d’onde à 2,45 GHz). Ils évaluent la survie de bactéries (Bacillus spp.) et de moisissures 

(Aspergillus niger et Penicillium citrinum) en fonction du temps d’exposition au plasma 

(maximum 60 secondes) à une puissance de 1 kW. Une décroissance de 6-log est observée pour 

les bactéries après 20 secondes de traitement. Les moisissures atteignent des taux équivalents 

après seulement 1 seconde d’exposition. Les effets des agents du plasma responsables de cette 

décroissance sont explorés par microscopie électronique à balayage (MEB). Les observations 

au MEB mettent en avant une interaction des RONS sur les parois cellulaires, avec une érosion 

en surface voire une réduction de la taille des micro-organismes traités par rapport aux témoins. 
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L’intensité des UV produits par le plasma à 254 nm est mesurée par photo-radiométrie, l’effet 

des micro-ondes est comparé et la température de surface du substrat est estimée entre 75 et 

130°C. Les auteurs concluent sur une inactivation des micro-organismes induite à la fois par 

les UV, les RONS et la gravure des membranes cellulaires par un procédé plus rapide et moins 

toxique qu’une méthode classique. 

Inoculation contrôlée sur des graines – Un des premiers procédés plasma évalué pour de la 

décontamination fongique de graines a été présenté en 2008 par Selcuk, Basaran et al. [154], 

[155]. Ils ont étudié l’efficacité d’un plasma à basse pression (500 mTorr ≡ 66,7 Pa) dans 

l’inactivation de moisissures, de genres Penicillium spp. et Aspergillus spp., inoculées sur des 

graines de variétés différentes : tomate, blé, pois chiche, soja, orge, etc. et des oléagineux. Le 

plasma est généré par une source RF-ICP à 1 kHz, 300 W dans de l’air synthétique ou de 

l’hexafluorure de soufre (SF6). 

Différentes caractéristiques pouvant agir sur l’efficacité fongicide du plasma de manière 

positive ou négative sont mises en avant dans leur étude. 

- La souche fongique : le traitement réalisé présente une efficacité similaire quelle que soit la 

souche de la moisissure à inactiver. 

- Le gaz de procédé : la cinétique d’inactivation des moisissures varie en fonction de la nature 

chimique du plasma. Les moisissures exposées au SF6 présentent un palier dans la 

décroissance logarithmique au bout de 15 minutes alors que celui-ci n’est pas encore atteint 

après 20 minutes d’exposition au plasma d’air. 

- La nature du substrat : la réduction de la contamination fongique observée sur des grains 

de blé est plus importante que celle déterminée sur des grains de riz (2-log d’écart). 

- La géométrie du substrat : la complexité de sa structure réduit sa décontamination 

fongique. Une réduction de la contamination fongique de 5-log est obtenue en 1 seconde sur 

un substrat plan (Park et al. précédemment cités) tandis que 3-log sont obtenus en 20 minutes 

sur les graines, des substrats volumiques présentant des aspérités en surface. 

 Des résultats similaires sont obtenus par Devi et al. [156] à l’aide d’une source RF-CCP 

symétrique générant un plasma d’air à basse pression (0,2 mbar ≡ 20 Pa) avec une puissance de 

40 W ou de 60 W. Ce procédé est étudié pour l’inactivation de moisissures, du genre 

Aspergillus spp., inoculées sur des grains d’arachide. Ils mettent en évidence la nécessité de 

trouver un couple puissance injectée – temps de traitement permettant d’optimiser l’action du 

plasma sur la cible (moisissure). 

Flore fongique native des graines – Filatova et al. [157] ont montré en 2012 que l’efficacité du 

plasma dépend à la fois de la souche fongique et de la nature du substrat, en comparant 

l’inactivation de moisissures sur différente graines : pois, orge, lupin. Les contaminants natifs 

détectés sur ces graines proviennent essentiellement du champ, et sont en proportions 

différentes selon les graines. Les contaminations des pois sont : Alternaria spp. (50%) et 

Fusarium spp. (20%), celles du lupin : Fusarium spp. (30%) et Alternaria spp. (10%). Une 

source RF-CCP à 5,28 MHz est utilisée pour générer un plasma d’air à 40 Pa. Les traitements 

sont réalisés entre 5 et 20 minutes sur les contaminants natifs des graines. La décroissance 

fongique sur les pois est rapide dans le cas du genre Alternaria spp., à partir de 5 minutes 

d’exposition au plasma, il ne reste que 30% de contaminants. L’efficacité du plasma sur le genre 
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Fusarium spp. est quasi-nulle. Le phénomène inverse est observé sur le lupin. La germination 

des graines est améliorée quelles que soient les conditions de traitement au plasma. 

IV.B.1.b. Dégradation des mycotoxines par plasma 

 Deux des travaux cités précédemment ont également étudié les effets du plasma sur la 

concentration en aflatoxines. Basaran et al. [155] ont réalisé cette évaluation sur des noisettes. 

L’air permet, entre autres, de réduire la teneur totale en aflatoxine de 50%, contre 20% avec le 

SF6. Devi et al. [156] ont révélé la présence d’un couple puissance injectée – temps de 

traitement optimal pour minimiser la teneur en aflatoxines sur des arachides. Plus récemment, 

l’efficacité du plasma dans la dégradation de différentes mycotoxines et les mécanismes 

conduisant à ce phénomène ont été évalués par Bosch et al. [158] et Hojnik et al. [159], [160]. 

- Les premiers évaluent l’efficacité du plasma en fonction de la structure de la mycotoxine, 

ramifiée ou linéaire, et en fonction de la nature du substrat, en verre ou sur des grains de riz. 

Ces deux paramètres influent sur la cinétique de dégradation des différentes mycotoxines 

traitées et montrent que le plasma dégrade plus facilement les molécules de structure linéaire 

présentes sur un substrat en verre, plan et inerte chimiquement. 

- Les seconds comparent l’efficacité d’un traitement plasma avec des traitements UV et 

thermiques sur différentes mycotoxines. Ils observent une dégradation plus élevée et plus 

rapide avec le traitement au plasma, corrélée à la génération de RONS. 

IV.B.1.c. Propriétés intrinsèques des graines 

 Les propriétés germinatives et les qualités organoleptiques des graines s’avèrent être 

conservées après l’exposition au plasma. Par exemple, Selcuk et al. [154] ont constaté que le 

taux de gluten déterminé pour la farine issue des grains de blé exposés au plasma est équivalent 

à celui des échantillons témoins (35,4 g/kg). Les effets du plasma sur les propriétés 

germinatives des graines sont présentés dans le Chapitre 1 – IV.B.1 qui suit. 

 Le Tableau IV-1 récapitule les facteurs pouvant influencer l’interaction entre un plasma 

et une graine ainsi que celle entre un plasma et un contaminant extérieur.  

Paramètres potentiels de l’interaction plasma – graine / plasma - contaminant 

Plasma Nature du gaz – Mode de génération – Pression – Puissance – 

Temps d’exposition 

Substrat (graine) Géométrie – Propriétés de la surface 

Contaminant Souche fongique – Teneur en mycotoxine 

 

 En complément de ces quelques exemples, plusieurs revues de la littérature permettent 

d’avoir une vision d’ensemble, plus exhaustive, des procédés plasmas et des mécanismes mis 

en jeu dans le contrôle de la prolifération des micro-organismes et de la production de 

mycotoxines présents dans le contexte agroalimentaire [161]–[164]. 

Tableau IV-1 

Facteurs d'influence lors du traitement de graines par plasma 
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IV.B.1. Germination de semences par plasma 

 Le plasma peut avoir des effets opposés dans un contexte d’optimisation des rendements 

des cultures en fonction des conditions opératoires : gaz, puissance injectée et temps 

d’exposition. Les premières études se sont consacrées à l’efficacité du plasma dans la 

germination des semences. Les premiers mécanismes mis en avant concernent les interactions 

entre le plasma et la surface des graines. Les études les plus récentes s’intéressent aux 

interactions entre les agents du plasma et la composition biochimique des graines. 

Efficacité du plasma pour la germination – L’étude des plasmas à basse pression pour la 

germination de semences a été initiée par les travaux de Volin et al. [165] et de Dubinov et al. 

[166] en 2000. Ils s’intéressent aux effets d’un plasma sur la germination des graines en 

mesurant le taux et la vitesse de germination pour différents gaz et diverses variétés de graines. 

- Les premiers proposent de modifier la surface des semences par un procédé de plasma à 

basse pression en s’inspirant à la fois des techniques d’enrobage des graines par des intrants 

chimiques et de la synthèse de macromolécules suivie de leur dépôt en surface de substrats, 

utilisés en microélectronique. Le plasma est généré par une source RF-CCP à 13,56 MHz 

dans deux catégories de gaz moléculaires : fluoré ou azoté à 200-300 mTorr (25-40 Pa) et 

appliqué sur des cultures variées de radis, de pois, de soja entre 2 et 20 minutes. Ils mettent 

en avant les caractéristiques faisant varier les effets du plasma dans le traitement de 

semences : la composition chimique du gaz, la nature des graines et le temps d’exposition. 

- Les seconds mettent en place un procédé de plasma pour améliorer les propriétés 

germinatives des semences de céréales (avoine et orge) et leur résistance aux pathogènes. Le 

plasma est généré dans de l’air à 10-30 Pa. Ils constatent une accélération de la germination 

de l’avoine ainsi qu’une augmentation du taux de germination final et de la longueur des 

pousses après un traitement au plasma. 

Interactions plasma-surface des graines – Zivkovic et al. [167] ont étudié en 2004 un procédé de 

plasma RF-CCP à 13,56 MHz comme pré-traitement dans le cadre de la stimulation à la lumière 

rouge de la germination de semences de Paulownia tomentosa. Le plasma est généré dans de 

l’argon à 100 mTorr (13 Pa) ou dans de l’air à 200 mTorr (25 Pa), à une puissance de 50, 100 

ou 200 W. Ces travaux mettent en évidence l’influence de la nature du gaz et du couple 

puissance injectée-temps de traitement sur le taux de germination. Les graines exposées au 

plasma d’air peuvent améliorer leur taux de germination de 40% avec une exposition de 

5 minutes au plasma d’air alors qu’aucune variation n’est observée avec un plasma d’argon. En 

assimilant ces résultats à ceux obtenus lors du traitement de polymères et de textiles, les auteurs 

émettent l’hypothèse que l’efficacité du plasma d’air puisse être attribuée à une gravure, une 

fonctionnalisation et/ou un dépôt en surface des graines. Dans ces conditions, la gravure 

permettrait une meilleure imbibition des graines, favorisant alors l’absorption de l’eau pour 

initier la phase de germination. La fonctionnalisation de la surface pourrait améliorer la 

protection que constitue le péricarpe contre les agents contaminants extérieurs. Le dépôt rejoint 

les travaux de Volin et al. sur l’enrobage des graines, facilitant la germination par la présence 

des radicaux azotés et oxygénés de l’air. 

 Sera et al. [168] ont mis en corrélation la gravure de la surface de graines de Chenopodium 

album par un plasma avec une accélération de la germination. Le plasma est généré dans de 

l’argon-oxygène ou dans de l’argon-azote à l’aide d’un applicateur micro-ondes à ondes de 



46 

surface (40 mbar ≡ 4000 Pa). Les graines sont traitées entre 6 et 48 minutes puis observées au 

MEB pour déterminer l’érosion de surface. Les auteurs suggèrent que ce phénomène d’érosion 

est un des premiers acteurs de la levée de dormance des graines conduisant à la germination 

[169]. Ils complètent ces études en s’intéressant au métabolisme de grains de blé et d’avoine. 

Ils observent une modification de la composition chimique des tiges et des racines entre le 

témoin et un échantillon exposé au plasma. Ces résultats indiquent une propagation des espèces 

réactives du plasma à travers la surface érodée [170]. 

 Dans la continuité, Bormashenko et al. ont évalué, en 2012, l’hydrophilisation de la surface 

de graines de rugosité différente : blé, lentilles et pois. Un plasma d’air est généré à 6,7.10-2 Pa 

par une source RF-ICP. Les auteurs observent la surface des graines au MEB et estiment sa 

mouillabilité par une mesure d’angle de contact. Toutes les graines sont hydrophilisées par le 

plasma dès 15 secondes de traitement. Ce phénomène est corrélé à un effet des RONS, issus du 

plasma, entraînant une oxydation de la surface et sa fonctionnalisation par l’azote, dont la 

présence est vérifiée par spectroscopie de masse. 

 Gomez-Ramirez et al. [143] ont déterminé en 2018 les agents du plasma responsables 

d’une amélioration de la germination de graines de quinoa. Un plasma d’air est généré soit par 

un applicateur RF-CCP (13,56 MHz ; 0,1 mbar ≡ 10 Pa) soit par une source DBD (500 mbar). 

Les analyses par spectroscopie à rayons X, MEB et l’imbibition des graines montrent qu’en 

complément de l’érosion de surface observée jusque-là, cette dernière est fonctionnalisée par 

les RONS provenant du plasma. Celle-ci est suivie par un accrochage en surface des ions 

potassium présents dans l’albumen de la graine sous l’influence du champ électrique. Une fois 

la graine imbibée, les espèces oxydantes et les ions potassium s’infiltrent dans la graine, 

amenant les nutriments essentiels au déclenchement de la germination. La source RF-CCP 

privilégie une forte concentration d’ions alors que la DBD favorise la production de RONS. 

Interactions plasma-composition des graines – Rahman et al. [171] ont conforté ces observations 

en 2018 avec l’application d’un plasma d’argon-oxygène ou d’argon-air généré par une source 

DBD à basse pression sur des grains de blé. Leur étude comprend également une analyse des 

RONS présents dans les graines et dans les tiges et racines des plants en mesurant l’activité 

enzymatique des antioxydants. Les auteurs mettent en corrélation l’augmentation du taux de 

germination (plus importante en présence d’air) avec la quantité de peroxyde d’hydrogène, 

régulant la germination par la tolérance de la cellule au stress oxydatif. 

A partir de 2019, des analyses moléculaires, réalisées sur différentes graines traitées par plasma 

RF-CCP mettent en avant l’augmentation du taux de nutriments présents dans les graines et 

dans les pousses [172] ainsi que l’évolution de la teneur en phytohormones [173], responsables 

du maintien et de la levée de dormance (e.g. ABA et GA). 

 L’étude du traitement de semences par plasma à basse pression a été complétée par le 

développement des plasmas à la pression atmosphérique [161]. Elle constitue tout de même un 

sujet d’étude non négligeable pour une utilisation industrielle. Les procédés à basse pression 

permettent d’exposer de grandes quantités de graines en volume. Les traitements peuvent alors 

être répartis de manière homogène à la surface de chaque graine. En atmosphère contrôlée, ils 

sont plus facilement reproductibles. Un plasma d’air à basse pression est notamment favorable 

à une inactivation efficace des contaminants, par synergie d’action entre les UV et les RONS. 
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Le monoxyde d’azote, acteur de la levée de dormance est émis principalement dans la gamme 

des UV, favorisant aussi la germination des graines. 

 Le Tableau IV-2 répertorie les effets potentiels des agents du plasma pouvant être 

responsables des variations sur les cellules vivantes lors de l’interaction plasma-semence. 

Effets des agents potentiels de l’interaction plasma – semence 

Espèces chargées Perméabilisation de la surface par électroporation 

(+) Apport de nutriments (minéraux) pour la germination 

(+) Rupture membranaire : inactivation des cellules fongiques 

(−) Rupture membranaire : inactivation des cellules végétales 

UV Modification directe du matériel génétique 

(+) Inactivation des cellules fongiques 

(−) Faible pénétration dans la matière 

Oxygène atomique Erosion de la surface 

(+) Perméabilisation de la membrane des semences 

(+) Accès facilité pour les UV 

(−) Rupture membranaire : inactivation des cellules végétales 

Monoxyde d’azote Transmission d’information à la cellule 

(+) Inhibition de l’hormone ABA : levée de dormance 

(+) Fonctionnalisation de la surface des graines 

(+) Stress oxydatif : inactivation des cellules fongiques 

(−) Stress oxydatif : inactivation des cellules végétales 

Radical hydroxyle Transmission d’information à la cellule 

(+) Inactivation cellulaire : ADN, protéines, lipides 

(+) Fonctionnalisation de la surface des graines : protection 

(+) Stress oxydatif : inactivation des cellules fongiques 

(−) Stress oxydatif : inactivation des cellules végétales 

 

 La section suivante constitue un bilan du Chapitre 1, reprenant les éléments essentiels à 

retenir pour avoir une vision d’ensemble de la problématique agricole et des caractéristiques 

principales des traitements plasma à basse pression.  

Tableau IV-2 

Effets potentiels des espèces du plasma sur les cellules végétales 
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V. Conclusions sur la problématique du traitement des 

semences par plasma 

 La partie I pose la problématique de la contamination fongique des céréales. Le blé tendre 

(Triticum aestivum L.) est sélectionné puisqu’il représente 60% du marché des céréales en 

France. Il est consommé cuit par l’Homme, à l’état brut ou après avoir été moulu en farine, 

entre autres, pour la panification. Le blé subit des contaminations fongiques qui peuvent nuire 

à la préservation des semences. Différentes espèces de moisissures sont responsables de la 

diminution des réserves. Elles proviennent directement du champ dans lequel elles sont semées 

(Fusarium spp. et Alternaria spp.) ou bien de la chaîne de stockage après récolte (Aspergillus 

spp. et Penicillium spp.). Certaines ont également la capacité de produire des mycotoxines. Ces 

substances chimiques peuvent être toxiques pour le consommateur. Elles engendrent des 

intoxications alimentaires conduisant à la génération de cellules cancéreuses et au 

dysfonctionnement du système immunitaire (aflatoxine), néphrotique (ochratoxine), 

respiratoire (fumonisine) ou digestif (trichothécène). Les méthodes de décontamination 

fongique et de dégradation des toxines actuelles sont limitées. Les fongicides chimiques ont des 

effets secondaires importants sur l’environnement et la santé humaine. Les techniques 

physiques mises en œuvre sur la chaîne de transformation du produit ne garantissent pas 

toujours la dégradation des mycotoxines (tri et broyage), ne tiennent pas compte des aspérités 

du grain (décorticage) et peuvent endommager les propriétés nutritives ou organoleptiques des 

graines (chauffage). 

 La partie II discute l’optimisation de la germination des semences paysannes. Ce type de 

semences constitue une voie émergente vers une agriculture durable en réponse aux méthodes 

actuelles. L’agriculture intensive, pratiquée depuis les années 1950, est efficace en termes de 

rendements agricoles pour nourrir une population croissante mais présente des effets 

secondaires négatifs pour l’environnement (épuisement des surfaces arables et des ressources 

en eau, réduction de la biodiversité) ; pour l’agriculteur (intrants chimiques volatils) et pour le 

consommateur, animal ou humain (ingestion de substances toxiques). La démarche du « Réseau 

de Semences Paysannes » permet de rétablir la biodiversité et la place de l’agriculteur dans la 

production des semences mais les taux de germination atteints par celles-ci ne sont pas 

suffisants pour répondre aux besoins agricoles futurs. 

 La partie III aborde la définition de l’état plasma, les principes physiques qui régissent 

les plasmas à haute fréquence et leurs possibilités de couplage. La source élémentaire micro-

ondes à résonance cyclo-électronique (MW-ECR) présente une densité électronique susceptible 

de générer un flux ionique important dans la décharge. La source radiofréquence à couplage 

capacitif (RF-CCP) permet d’uniformiser le traitement en volume et de contrôler l’énergie des 

ions. 

 La partie IV présente le potentiel d’action du plasma dans le domaine agroalimentaire à 

travers un état de l’art des travaux réalisés depuis les années 2000. Les plasmas hors équilibre 

thermodynamique constituent une alternative intéressante aux méthodes actuelles et un possible 

complément à celles en cours de développement vers une agriculture durable. La variété 

d’espèces présentes dans le plasma est susceptible de réagir avec le vivant. Ce constat est 

d’autant plus vrai dans un plasma d’air pour lequel plusieurs espèces sont naturellement 

présentes dans la cellule et responsables des divers processus de son développement. Les 
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espèces chargées impactent les membranes cellulaires au même titre que l’oxygène atomique. 

Les UV, inférieurs à 320 nm, sont absorbés directement par l’ADN et les espèces radicalaires 

RONS peuvent agir sur les différents composants de la cellule, modifiant également les 

nutriments (protéines, lipides) des cellules. Ces espèces peuvent être considérées comme des 

messagers cellulaires. A faible dose, ces éléments ont un effet favorable sur le développement 

des cellules. En excès, elles conduisent à l’inactivation cellulaire, la plaçant en état de dormance 

pour se protéger des conditions environnementales ou causant sa mort par déshydratation ou 

apoptose. 

 Cette thèse consiste dans un premier temps à étudier les caractéristiques physiques d’un 

plasma généré par un applicateur MW-ECR et par son couplage à une source RF-CCP. Dans 

un second temps, elle est axée sur l’étude de leurs effets dans le contexte agricole. Les deux 

problématiques mises en avant dans ce premier chapitre sont traitées de manière dissociée. Une 

première étude met en évidence l’efficacité de la source MW-ECR et de l’association de celle-

ci avec la source RF-CCP pour l’inactivation des moisissures natives du blé et sur la dégradation 

de mycotoxines. La deuxième étude consiste à évaluer le potentiel du procédé plasma MW et 

MW+RF dans la germination de semences paysannes de poivron afin d’améliorer leurs 

rendements. 
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 Ce chapitre est divisé en trois parties répertoriant les diagnostics utilisés et les méthodes 

mises en œuvre pour réaliser une caractérisation physique des plasmas ainsi que pour 

déterminer les modifications physico-chimiques et biologiques engendrées sur les graines 

exposées au plasma. 

 Le banc de mesure est présenté à travers le dispositif expérimental, les sources, leurs 

caractéristiques électriques et les diagnostics physiques mis en œuvre pour réaliser une étude 

paramétrique du plasma. 

 Les méthodes d’analyse physico-chimiques et biologiques puis les conditions 

d’exposition mises en place pour étudier les capacités d’action du procédé plasma appliqué au 

traitement de semences sont explicitées. 

  

Chapitre 2  

Procédé plasma et outils de diagnostic 

pour le traitement de semences 
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I. Caractérisation physique des plasmas générés 

I.A. Dispositif expérimental 

 Le dispositif expérimental utilisé pour le traitement de semences est un réacteur sous vide 

dans lequel différentes sources de type micro-ondes ou radiofréquence peuvent être disposées 

afin de générer des plasmas à basse pression (cf. Figure I-1). Initialement prévu pour étudier la 

décontamination moléculaire par plasma de FOUPs (Front Opening Unified Pod – containers 

de wafers pour la microélectronique), ce banc expérimental a été conçu par la société Alliance 

Concept. L’enceinte, le système de circulation du gaz, les générateurs associés aux sources 

plasma et l’interface homme-machine sont décrits dans l’idée de donner une vision globale du 

procédé. Un circuit d’eau tempérée entre 15°C et 20°C (HYFRA Sygma 5-S) refroidit le tout. 

 

 

 

 

I.A.1. Enceinte sous vide et constituants 

I.A.1.a. Banc de mesure 

 Le réacteur est composé d’une chambre à vide cylindrique en acier inoxydable de 50,5 cm 

de diamètre interne pour une hauteur de 40 cm, soit un volume de l’ordre de 80 litres (cf. Figure 

I-2). Deux hublots de diamètres 21 cm et 15 cm et seize raccords KF de diamètre 4 cm sont 

répartis sur la surface latérale de manière à pouvoir observer le plasma et insérer des appareils 

de mesure. La platine supérieure en acier inoxydable est amovible à partir d’un vérin électrique 

afin de disposer les éléments à traiter dans l’enceinte. Ce couvercle est constitué de neuf 

raccords KF de diamètre 4 cm ainsi que de trois raccords KF de diamètre 5 cm. 

 Deux sources sont disposées dans le réacteur (cf. Figure I-3). La source micro-ondes 

(MW-ECR) est insérée au raccord KF central du couvercle. La source radiofréquence (RF-

CCP) est en configuration asymétrique. L’électrode RF, connectée à la haute tension, est un 

disque en acier inoxydable de diamètre 46 cm positionné dans la partie inférieure du réacteur, 

située à 28 cm du haut de l’enceinte. Les parois latérales du réacteur sont à la masse électrique. 

 

Figure I-1 Dispositif expérimental : a) Vue d’ensemble b) Intérieur du réacteur 
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 L’objectif étant d’obtenir un traitement homogène de semences dans la chambre à vide, 

une grille en acier inoxydable de diamètre 30 cm est utilisée comme porte-substrat. Elle est 

reliée à la masse. Cette grille est disposée à 15 cm du haut de l’enceinte et à 13 cm de l’électrode 

RF pour permettre l’insertion des outils de diagnostics physiques au niveau des graines à travers 

les raccords KF aux positions B (Y = 14 cm) sur la Figure I-3. 

 Certains raccords sont référencés pour faciliter la compréhension dans le manuscrit sur le 

positionnement des appareils de mesure sur la surface latérale du réacteur (cf. Figure I-3). Les 

positions notées A, B et C correspondent aux raccords suivant l’axe vertical Y et les chiffres 1 

et 3 sont associés aux raccords KF utilisés le long de l’axe horizontal. Par exemple, la position 

A3 correspond au troisième raccord KF horizontal situé à Y = 6 cm du haut du réacteur. 

 

 

 

 

 

Figure I-2 Enceinte sous vide : a) Paroi latérale b) Paroi supérieure 

Figure I-3 Position des sources, principaux outils de diagnostic physique et référencement 

des raccords KF utilisés 
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I.A.1.b. Système de pompage et injection de gaz 

 L’enceinte peut atteindre un ultravide de l’ordre de 10-7 Pa grâce au système de pompage 

mis en place. La descente en pression depuis la pression atmosphérique est effectuée par une 

pompe primaire sèche (Adixen ACP 40G) jusqu’à quelques pascals. La pression est mesurée 

par une jauge Pirani (INFICON BCG450) avec une précision de ±15% sur la valeur lue pour 

des pressions supérieures à 1 kPa. A partir de là, l’amorçage d’une pompe turbo-moléculaire 

(Adixen ATH 500M) est possible et celle-ci prend le relais pour obtenir le vide secondaire avant 

l’injection du gaz de traitement. La pression est alors mesurée par deux jauges capacitives à 

membranes (INFICON CDG045D 13 Pa et 133 Pa) avec une précision de ±0,15% sur la valeur 

lue entre 10-2 et 100 Pa. 

 La distribution des gaz s’effectue en deux parties, l’une est consacrée au fonctionnement 

des éléments pneumatiques constitutifs du réacteur (argon 4.5 – 6 bars), l’autre est utilisée pour 

le procédé plasma. Différents gaz peuvent être utilisés en fonction de l’application ; l’air 

synthétique 4.0 est choisi dans cette étude. Le flux de gaz dans l’enceinte est contrôlé par un 

débitmètre massique (Bronkhorst El-Flow) dont le débit maximal est de 300 sccm. Le flux de 

gaz est fixé à 50 sccm pour l’ensemble des mesures et des traitements réalisés. Avec ce débit, 

le temps de résidence des espèces dans l’enceinte est estimé à 1 s pour une pression de 1 Pa. 

I.A.1.c. Commande du procédé 

 Le système est piloté à partir d’une interface homme-machine (cf. Figure I-4 – Alliance 

Concept AC 2000). Celle-ci permet de visualiser l’état du réacteur en temps réel, de déceler les 

défauts et de piloter les différentes commandes : le pompage, le refroidissement et l’injection 

de gaz. La phase de pompage peut être automatisée selon le mode de commande sélectionné 

(manuel/automatique) pour atteindre l’ultravide. L’injection du gaz est gérée par l’opérateur 

qui définit un débit massique de gaz ainsi que la pression de traitement dans l’enceinte en 

régulant l’ouverture de la vanne de la pompe turbo-moléculaire. Les générateurs de plasma ne 

sont pas inclus dans cette interface, ils possèdent chacun leurs propres interfaces. 

 

 

 Figure I-4 Interface de commande du procédé 
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I.A.2. Sources plasmas et générateurs électriques 

 Le plasma est généré par le biais de deux technologies différentes conçues par la société 

SAIREM SAS. Des sources micro-ondes peuvent être insérées au niveau de la paroi supérieure 

(cf. Figure I-2). Le modèle Aura-wave est étudié dans le cadre de ce projet (source MW-ECR – 

principe physique : cf. Chapitre 1 – III.B.1.b). Une électrode radiofréquence est également 

utilisée pour générer un plasma par couplage capacitif (RF-CCP – principe physique : cf. 

Chapitre 1 – III.B.2.b) au niveau de la paroi inférieure. Le plasma issu de l’association de deux 

hautes fréquences apporte de nouvelles possibilités. La source MW-ECR est la principale 

source d’espèces réactives neutres ou ioniques avec la génération d’un plasma de densité élevée. 

La source RF-CCP contrôle l’énergie des ions à partir de la tension d’auto-polarisation. 

I.A.2.a. Source micro-ondes MW-ECR 

I.A.2.a.i. Applicateur micro-ondes 

 L’applicateur coaxial, est composé d’un cylindre métallique de diamètre 1,5 cm inséré 

dans un autre cylindre de diamètre 4 cm, tous deux de hauteurs 12 cm. Deux aimants 

permanents sont placés tête-bêche à l’extrémité du cylindre interne pour générer un champ 

magnétique dirigé vers le centre du réacteur sans engendrer de pertes de densité (cf. Figure 

I-5a). La RCE est prévue pour un champ magnétique de 87,5 mT (875 G) entourant la source 

d’un halo de forte intensité lumineuse dans la zone de densité maximale (cf. Figure I-5b). 

 

 

 

 

 La source MW-ECR est alimentée par un générateur à état solide (GMS) de fréquence 

variable à 2,45±0,05 GHz dont la puissance maximale est de 200 W pour des pressions 

comprises entre 10-2 et quelques pascals. La configuration de l’applicateur est telle que 

l’adaptation d’impédance à 50 Ω entre le générateur et le plasma est intrinsèque à la source. 

I.A.2.a.ii. Rendement en puissance transmise en régime MW 

 Une cartographie du rendement en puissance transmise de la source est réalisée 

expérimentalement en fonction des conditions de génération du plasma (pression et puissance 

injectée). Le rendement théorique, établi dans le Chapitre 1 – III.B.1.a.ii, a montré que le 

transfert de puissance de l’applicateur au plasma dans la gamme de pression étudiée dépend de 

Figure I-5 Source MW-ECR : a) Principe du montage b) Plasma d'air généré à 150 W et à 1 Pa 
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l’adaptation d’impédance et de la densité électronique. Lorsque cette dernière approche la 

densité critique, le rendement est diminué, l’onde ne peut être absorbée par le plasma. Les pertes 

par réflexion sont quantifiées depuis le générateur micro-ondes (MW). La fréquence de l’onde 

incidente est ajustée jusqu’à obtenir une puissance réfléchie minimale. Le rendement en 

puissance transmise 𝜂 est évalué comme la proportion de puissance réfléchie par le générateur 

𝑃𝑅𝐸𝐹 par rapport à la puissance injectée 𝑃𝐼𝑁 à la sortie du générateur (cf. Equation 12). 

 
 

𝜂 (%) = (1 − 
𝑃𝑅𝐸𝐹

𝑃𝐼𝑁

) × 100 
Equation 12 

 

L’étude paramétrique du rendement en puissance transmise est réalisée pour la source MW-

ECR selon les conditions présentées dans le Tableau I-1. La gamme de pression est définie par 

la capacité d’auto-entretien du plasma. En dessous de 0,25 Pa, le nombre d’ionisations que peut 

faire un électron dans le volume du réacteur est limité par la faible densité de ces derniers. Au-

dessus de 10 Pa, le nombre de collisions augmente car le libre parcours moyen des électrons 

diminue. La mobilité et l’énergie des électrons entre deux collisions successives sont réduites 

ce qui limite le nombre d’ionisations. Dans les deux cas, la puissance électrique devrait être 

augmentée pour pallier ces obstacles et permettre la génération du plasma. Le générateur étant 

limité à 200 W et les dimensions de l’enceinte fixes, le plasma est généré entre 0,25 et 10 Pa. 

Gaz Air synthétique 4.0 

Flux de gaz 50 sccm 

Gamme de pression 0,25-10 Pa – pas : 0,25 Pa 

Puissance injectée 25-200 W – pas : 25 W 

 

 Les résultats sont représentés en 2D sur la Figure I-6. Le rendement est maximal à basse 

pression et à basse puissance. En dessous de 3 Pa, il est supérieur à 90% quelle que soit la 

puissance injectée. Le rapport 𝜈/𝜔 est faible (< 0,3). La densité électronique augmente avec la 

puissance mais reste inférieure à la densité critique (cf. Chapitre 3 – I.B.2). Les pertes sont 

négligeables et les électrons atteignent rapidement la zone RCE pour entretenir le plasma. 

 Latrasse et al. [174] obtiennent des résultats similaires en mesurant le rendement de cette 

même source dans de l’argon, du dioxygène et du diazote entre 2.10-2 et 2 Pa. Dans les trois 

gaz, la puissance réfléchie augmente avec la pression et la puissance mais le rendement reste 

supérieur à 85%. Les gaz atomiques comme l’argon ont une densité électronique plus 

importante que les gaz moléculaires. Les pertes par réflexion sont alors augmentées et les 

électrons ne peuvent gagner la zone RCE pour améliorer le couplage électromagnétique et 

entretenir le plasma. 

Tableau I-1 

Conditions expérimentales pour la détermination du rendement en 

puissance transmise du générateur vers le plasma 
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 A partir de 3 Pa, le rendement est réduit jusqu’à 65% dès 50 W de puissance injectée. Ces 

observations peuvent être corrélées aux propriétés diélectriques du plasma, de permittivité et 

de pertes, présentées dans le Chapitre 1 – III.B.1.a.i. Une augmentation de la pression entraîne 

une augmentation de la densité électronique et de la fréquence de collision élastique. La densité 

plasma avoisine ou excède la densité critique dans la zone d’ionisation, l’onde est alors atténuée 

à son entrée dans le plasma. La transmission en puissance ne compense ce phénomène que dans 

certaines limites de puissance. Une augmentation de la puissance injectée entre 25 et 200 W 

entraîne une augmentation de la densité électronique. La variation est moins marquée dans ce 

cas, l’atténuation en fonction de la puissance est moins importante qu’avec la pression. 

 Hagelaar et al. [96] observent également le comportement diélectrique/métallique du 

plasma par la simulation d’un plasma généré par RCE dans de l’argon entre 1 et 10 Pa. A basse 

pression, l’évolution de la puissance absorbée par les électrons (image des pertes diélectriques) 

est évaluée en fonction de la puissance. Lorsque celle-ci augmente, la densité électronique 

dépasse la densité critique et l’onde ne se propage plus dans le volume du plasma mais en 

surface, vers les bords. Il en est de même pour une augmentation en pression. 

 

 La source MW-ECR est la principale source caractérisée et appliquée au traitement de 

semences dans cette étude. Son rendement en puissance transmise est optimal (> 80%) en 

dessous de 3 Pa sur la gamme de puissance étudiée (0 – 200 W). 

 

 

Figure I-6 Caractérisation paramétrique du rendement en puissance 

transmise entre le générateur micro-ondes et le plasma 
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I.A.2.b. Source radiofréquence RF-CCP 

I.A.2.b.i. Applicateur radiofréquence 

 L’électrode RF est un disque en acier inoxydable de 46 cm de diamètre, soit une aire 𝐴𝑅𝐹 

de 1,7 dm2. Les parois latérales et la grille porte-substrat sont à la masse électrique (cf. Figure 

I-7a et b). Leur association constitue une aire 𝐴0 de 9,2 dm2 pour l’électrode de masse. 

 

 

 

 La source RF-CCP est alimentée par un générateur à état solide (modèle SSPGH13-10-

WAM21) à 13,56 MHz pour une puissance maximale de 1 kW. Une boîte d’accord (modèle 

BAAI80AS) permet d’adapter l’impédance entre le générateur à 50 Ω et le plasma d’impédance 

variable. Une valeur résistive équivalente à 50 Ω est apportée au plasma, initialement capacitif. 

Cette boîte d’accord est configurée par un montage en L [175]. Une bobine d’inductance 𝐿 fixe 

est associée à des capacités variables 𝐶 pour compenser la réactance du plasma par résonance 

du circuit 𝐿𝐶 à la fréquence du générateur RF. L’impédance étant une grandeur complexe, sa 

résistance est ajustée par la commande X (module) de l’interface du générateur et sa réactance 

par la commande Y (phase). Le réacteur est asymétrique ce qui entraîne une forte chute de 

potentiel dans la gaine de l’électrode RF et favorise le passage des électrons. Une capacité de 

blocage est intégrée pour accumuler les charges négatives au niveau de l’électrode RF et ralentir 

ce phénomène. Une tension d’auto-polarisation (𝑉𝐷𝐶 en Figure I-7c) est alors générée pour 

équilibrer les flux de charges (cf. Chapitre 1 – III.B.2.a.ii). 

I.A.2.b.ii. Tensions en régime RF 

 Les variations des tensions RF et d’auto-polarisation en fonction de la puissance injectée 

sont présentées sur la Figure I-8a. Les mesures de tensions moyennes et efficaces sont 

effectuées par une sonde de tension (Tektronix P5100 2500 V – 250 MHz) et visualisées sur un 

Figure I-7 Source RF-CCP : a) Principe du montage b) Plasma d'air généré à 100 W et à 1 Pa    

c) Oscillogramme des tensions du plasma 𝑣𝑝𝑙(𝑡), radiofréquence 𝑣𝑅𝐹(𝑡) et d’auto-polarisation 𝑉𝐷𝐶 
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oscilloscope (Tektronix TBS1000B). La sonde est disposée entre l’électrode RF et la boîte 

d’accord. Le signal instantané 𝑣𝑅𝐹(𝑡) est tel que 𝑣𝑅𝐹(𝑡) = 𝑉𝑅𝐹 sin(𝜔𝑡) + 𝑉𝐷𝐶. La tension 𝑉𝑅𝐹 

équivaut à la valeur maximale, la tension d’auto-polarisation à la valeur moyenne mesurée 𝑉𝐷𝐶. 

Elle est négative et de norme proche de la tension 𝑉𝑅𝐹 (cf. Figure I-8b). Le ratio |
𝑉𝐷𝐶

𝑉𝑅𝐹
| calculé 

pour chaque puissance injectée est de 1,2 ce qui est cohérent dans un dispositif asymétrique 

(𝐴𝑅𝐹 <  𝐴0). Les deux grandeurs augmentent linéairement avec la puissance injectée [176]. 

 

 

 

 

I.A.2.b.iii. Rendement en puissance transmise en régime RF 

 L’étude paramétrique du rendement en puissance transmise pour la source RF-CCP est 

réalisée en se basant sur le même protocole que pour la source MW-ECR (cf. Tableau I-1). 

L’adaptation en impédance sur cette gamme de mesure est efficace (𝜂 >  90% – cf. Figure I-9). 

 

 

 

 

Figure I-8 Tensions du plasma généré par la source RF-CCP à 1 Pa : a) En fonction de la puissance injectée 

b) Relation entre la tension d’auto-polarisation (VDC) et la tension RF (VRF) 

Figure I-9 Caractérisation paramétrique du rendement en puissance 

transmise entre le générateur radiofréquence et le plasma 
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 La source RF-CCP possède les caractéristiques d’une configuration asymétrique standard 

(𝑉𝐷𝐶 ≃ −𝑉𝑅𝐹 et 𝑉𝑅𝐹 augmente avec la puissance injectée). La transmission de puissance est 

efficace (𝜂 > 90%) sur l’ensemble des conditions appliquées. Elle est associée à la source MW-

ECR pour optimiser le traitement de semences en volume. 

 

I.A.2.c. Couplage des sources MW-ECR et RF-CCP 

I.A.2.c.i. Tensions en régime MW+RF 

 Les tensions maximale 𝑉𝑚𝑎𝑥  et moyenne 𝑉𝑚𝑜𝑦  sont déterminées en présence des deux 

sources à 1 Pa. La puissance RF varie de 25 à 200 W. Les puissances MW de 50 W, 100 W ou 

150 W sont ajoutées successivement (cf. Figure I-10). L’évolution des tensions en fonction de 

la puissance RF injectée (cf. Figure I-10a pour 𝑉𝑚𝑜𝑦) indique un changement du plasma en 

présence de puissance MW. En dessous de 100 W de puissance MW, le plasma généré par les 

micro-ondes diffuse dans l’enceinte. L’apport d’électrons provenant de cette source permet 

d’équilibrer les flux de particules avec une tension moyenne moins importante qu’en RF seule. 

A une puissance MW de 150 W, l’onde se propage en surface, la quantité d’électrons au niveau 

de l’électrode RF est moindre. La tension moyenne tend vers celle obtenue en RF seule. 

 La Figure I-10b montre l’évolution des tensions moyennes par rapport aux tensions 

maximales. A 50 W de puissance MW, les tensions sont équivalentes, la configuration 

asymétrique est conservée. A une puissance MW de 150 W, la tension moyenne est 1,5 fois 

supérieure à la tension RF, tendant vers une configuration symétrique (cf. Chapitre 1 – 

III.B.2.b.i). La grille au centre du réacteur semble constituer une électrode de masse favorisée 

par rapport aux parois du réacteur. Un apport de 100 W en MW correspond à une zone de 

transition peu stable pour laquelle l’évolution des tensions n’est plus linéaire. 

 

 

 

 

Figure I-10 Tensions du plasma généré par l’association des sources MW-ECR et RF-CCP à 1 Pa : a) En fonction 

de la puissance RF injectée b) Relation entre la tension moyenne (VDC) et la tension RF (VRF) 
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I.A.2.c.ii. Rendement en puissance transmise en régime MW+RF 

 Le rendement est déterminé dans la gamme de pression précédente (0,25 – 10 Pa). Pour 

chaque palier de puissance MW, une puissance RF variant de 25 à 200 W est ajoutée. Les pertes 

par réflexion sont minimisées par l’adaptation en fréquence MW et par la boîte d’accord en RF. 

L’influence de la pression et des puissances MW et RF couplées est représentée sur la Figure 

I-11. A basse pression, 0,25 Pa, le rendement est supérieur à 90%, excepté à haute puissance. 

A haute pression, 10 Pa, la transmission en puissance est perturbée sur l’ensemble du domaine. 

A partir de 150 W en MW, ajouter une puissance RF supérieure à 125 W implique une 

augmentation des pertes en réflexion. Une pression de 1 Pa semble un bon compromis pour 

garantir un couplage efficace entre les sources permettant un rendement supérieur à 95%. 

 

 

 

 L’ajout de la source RF-CCP à la source MW-ECR modifie le plasma. Deux régimes sont 

observés compte tenu des tensions mesurées. En dessous de 100 W de puissance MW, la source 

MW-ECR a peu d’influence sur les tensions, le couplage RF reste asymétrique. Au-delà, la 

grille à la masse tend à symétriser la décharge RF-CCP. La transmission des puissances 

couplées est favorisée à 1 Pa (𝜂 > 95%) dans les conditions de puissance explorées. 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figure I-11 Rendement en puissance transmise au plasma en MW + RF à : a) 0,25 Pa b) 1 Pa et c) 10 Pa 
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I.A.2.d. Conditions expérimentales pour la caractérisation du plasma 

 Les conditions expérimentales à mettre en œuvre pour caractériser le plasma sont 

définies et répertoriées dans le Tableau I-2. Dans la suite des travaux, la puissance présentée 

correspond à la différence entre la puissance injectée par le générateur et la puissance réfléchie. 

Gaz Air synthétique 4.0 

Flux de gaz 50 sccm 

Pression 1 Pa 

Sources MW-ECR MW-ECR + RF-CCP 

Puissances 

injectées 

25-175 W – pas : 25 W MW : 25-175 W – pas : 25 W 

RF : 25-200 W – pas : 25 W 

 

 Les diagnostics optiques et électriques mis en place lors de la caractérisation du plasma 

sont présentés dans les sections suivantes pour avoir une compréhension générale de la 

physique des plasmas générés. 

I.B. Analyse des émissions optiques des plasmas 

 La caractérisation optique des plasmas par spectroscopie d’émission optique et par 

imagerie ICCD permet d’identifier les espèces émises et de déterminer leur répartition dans le 

réacteur. Celle-ci mène à une compréhension de la cinétique chimique au cours de la décharge. 

I.B.1. Spectroscopie d’émission optique 

 La spectroscopie d’émission optique (SEO) met en évidence les interactions énergétiques 

de chaque élément avec son milieu à travers l’analyse de l’émission d’un photon lors de sa 

désexcitation. Les mesures sont réalisées à partir de deux spectromètres optiques. Le modèle 

Ocean Optics HR2000+ permet d’identifier les espèces émises par le plasma et de suivre leur 

évolution dans l’étude paramétrique. Le modèle Horiba Jobin Yvon iHR320 est utilisé en 

complément pour calculer ses températures caractéristiques à partir de la transition 𝑁2(𝐶 − 𝐵) 

du diazote par simulation (logiciel SPECAIR). Les principes de base de la SEO, les dispositifs 

optiques, leurs réglages et la méthode employée pour calculer les températures sont développés. 

I.B.1.a. Principes fondamentaux de la SEO 

I.B.1.a.i. Répartition énergétique d’un élément chimique 

 L’air synthétique 4.0, pur à 99,99%, est utilisé pour générer les plasmas. Les molécules 

d’azote et d’oxygène qui le composent sont identifiables par leurs transitions énergétiques. 

Energie atomique – La structure d’un atome est décrite de manière quantique par l’équation de 

Schrödinger en 1925. Cette conception intervient après les travaux de Bohr en 1913 qui 

présentent l’atome comme une entité composée d’un noyau central autour duquel gravitent des 

électrons à des niveaux énergétiques définis. La dualité onde-corpuscule proposée par De 

Tableau I-2 

Conditions expérimentales pour l'étude paramétrique des plasmas (MW-ECR et MW-ECR + RF-CCP) 
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Broglie en 1924 permet à Schrödinger de représenter les électrons sous la forme d’ondes de 

matière. A chaque fonction d’onde est associée une énergie de liaison de l’électron, énergie 

nécessaire à sa dissociation de l’atome auquel il est lié. L’approximation de Born-Oppenheimer 

décrit des mouvements de vibration et de rotation, propres au noyau, lents face à ceux des 

électrons (𝑚𝑛𝑜𝑦𝑎𝑢 =  1836 𝑚𝑒). Ces mouvements peuvent être dissociés et les transitions 

énergétiques au sein d’un atome sont assimilées aux transitions électroniques seules. 

Energie moléculaire – Une molécule est un assemblage d’atomes guidé par les interactions entre 

leurs constituants. Cela lui confère des degrés de liberté supplémentaires par rapport à un atome 

isolé. Une molécule peut avoir des mouvements de translation, de vibration et de rotation. Le 

mouvement de vibration est rapide devant celui de rotation (Born-Oppenheimer). L’énergie 

d’un niveau de la molécule est alors établie comme une somme des énergies précédemment 

citées telle que 𝐸𝑒 >  𝐸𝑣  >  𝐸𝑟 (𝐸𝑒 : énergie de translation électronique, 𝐸𝑣 : celle de vibration 

et 𝐸𝑟 : celle de rotation). Différentes transitions énergétiques sont alors envisageables entre les 

niveaux électroniques, vibrationnels et rotationnels. Les règles de sélection des transitions 

spectroscopiques définissent les transitions permises par la théorie quantique (probables) et 

interdites (peu probables). Les spectres des émissions moléculaires sont plus complexes que les 

spectres de raies atomiques étant donné la richesse des transitions possibles, ils sont constitués 

de bandes moléculaires. 

I.B.1.a.ii. Données contenues dans un spectre d’émission optique 

 Un spectre d’émission optique est une représentation des espèces qui le constituent et de 

leur proportion [177]. Un élément chimique peut être dans différents états (ou niveaux) 

énergétiques (cf. Figure I-12a). S’il est au repos, stable, celui-ci n’échange pas d’énergie avec 

le milieu qui l’entoure, il est dans son état fondamental. Lorsque l’élément interagit avec 

l’extérieur, son énergie augmente. Les électrons des couches externes se déplacent vers des 

niveaux énergétiques supérieurs, il est dans un état excité. Un élément instable, dans un niveau 

excité, cherche à retrouver sa stabilité énergétique. Il se désexcite en émettant un photon dont 

l’énergie est exactement égale à la différence d’énergie entre le niveau excité et l’état 

fondamental. Elle est caractéristique de l’état excité émetteur. Celle-ci, liée à la longueur d’onde 

𝜆0 d’émission du photon, est quantifiée sur l’abscisse du spectre (cf. Figure I-12b). Toutes les 

espèces chimiques possèdent une signature spectrale, connaissant leur longueur d’onde, il est 

possible de retrouver la composition élémentaire du plasma. La raie d’émission à une longueur 

d’onde donnée est décrite par une intensité lumineuse en ordonnée du spectre. 

 Un spectre résolu en intensité relative donne une information sur la proportion des 

éléments constitutifs du plasma. Un élément dont l’intensité d’émission est élevée est présent 

en grande quantité. L’intensité maximale 𝐼𝑚𝑎𝑥 et la largeur de la raie Δ𝜆 permettent de calculer 

les paramètres fondamentaux du plasma (températures et densités). L’intensité maximale est 

utilisée pour la méthode du tracé de Boltzmann (température électronique ou d’excitation) 

[178], celles des ratios des intensités de raie (température électronique, densité électronique, 

densité des neutres par actinométrie) [179], [180] ou la simulation avec SPECAIR 

(températures vibrationnelles et rotationnelles) [181]. Les élargissements de raies (naturel, 

Doppler, Stark, collisionnel, instrumental) donnent les températures de gaz et densités 

électroniques [182]. 
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 La SEO est une méthode non invasive permettant de déterminer les espèces émissives du 

plasma. Les raies atomiques et les bandes moléculaires se répartissent sur un spectre d’émission 

à des longueurs d’ondes spécifiques. Leur élargissement et leur intensité maximale permettent 

d’estimer les grandeurs caractéristiques du plasma en fonction de la précision du spectromètre. 

 

I.B.1.b. Caractéristiques techniques des spectromètres 

I.B.1.b.i. Configuration des deux spectromètres 

 Un spectromètre optique est constitué d’un système de diffraction et d’un détecteur. Une 

fibre optique acheminant les émissions du plasma vers le spectromètre est reliée au système de 

diffraction par une fente d’entrée. Le faisceau lumineux traverse des miroirs et un réseau qui le 

décomposent et rejoint le détecteur à travers une fente de sortie. Les deux spectromètres sont 

agencés selon le montage Czerny-Turner [183] (cf. Figure I-13). La fente d’entrée est située au 

foyer objet du premier miroir qui renvoie des rayons parallèles sur le réseau. Le réseau, 

amovible, diffracte ces rayons vers le deuxième miroir qui les focalise sur la fente de sortie. La 

lumière polychromatique incidente est alors décomposée en raies monochromatiques. Les 

détecteurs sont des matrices CCD (Charge Coupled Device), un assemblage de pixels. Chaque 

pixel est un semi-conducteur capable de convertir les photons incidents à sa surface en 

photoélectrons par effet photoélectrique. Ces photoélectrons sont stockés dans des puits de 

potentiels polarisés. Un pixel de grande taille stocke un grand nombre de photoélectrons. 

Lorsque le capteur CCD n’est plus exposé à un signal lumineux, les photoélectrons sont 

convertis en un signal électrique puis numérique pour obtenir le spectre. 

 

 

 

 

Figure I-12 a) Diagramme énergétique simplifié b) Raie d’émission et ses caractéristiques principales 

Figure I-13 Montage de type Czerny-Turner 
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 La qualité d’un spectre dépend de deux grandeurs caractéristiques du spectromètre : la 

fonction d’appareil et la résolution spectrale. La fonction d’appareil est l’élargissement des raies 

causé par les dispositifs optiques : fentes, miroirs et réseau. L’ouverture de la fente d’entrée 

gère le flux lumineux reçu par le spectromètre. Une ouverture trop importante implique une 

large fonction d’appareil soit des raies peu définies en longueur d’onde. A l’inverse, une 

ouverture trop faible diminue la quantité de signal reçu et empêche l’observation de certaines 

espèces dont l’émission est de faible intensité. La résolution spectrale est la capacité du système 

de mesure à séparer des ondes de fréquences différentes. Expérimentalement, elle correspond 

à la largeur à mi-hauteur d’une raie monochromatique. Celle-ci dépend à la fois du réseau et de 

la distance focale des miroirs. Un spectromètre optimal en termes de résolution spectrale a des 

miroirs de grande distance focale et un réseau dont le nombre de traits par millimètre est élevé. 

Le pas du réseau et la gamme spectrale sont réduits. 

 Les caractéristiques techniques sont données par le fournisseur. Certaines mesures sont 

réalisées pour les vérifier ou les compléter en fonction de l’utilisation du spectromètre. 

Spectromètre Ocean Optics HR2000+ – Ce spectromètre réalise une acquisition sur une large 

gamme de longueurs d’onde (200 – 1100 nm). Il est composé d’une fente d’entrée 

correspondant au diamètre de la fibre optique, soit 600 µm, de miroirs de distance focale 

101 mm et d’un réseau de 300 traits/mm. La barrette CCD contient 2048 pixels de 

14 µm × 200 µm (Sony ILX-511B linear silicon CCD array). L’angle solide de collection est 

estimé inférieur à 20° ce qui assure la distinction des zones d’analyse entre les différentes 

positions axiales (A3 – B3 – C3 en Figure I-3). Sa résolution spectrale est évaluée à 0,7 nm à 

partir de l’émission à 546 nm du mercure (lampe argon-mercure Ocean Optics HG-1). 

Spectromètre Horiba Jobin Yvon iHR320 – Ce spectromètre contient un monochromateur qui 

sélectionne une gamme de longueurs d’onde réduite (20 nm) centrée sur celle d’intérêt pour 

accroître la précision de la mesure. Il est équipé de miroirs de distance focale 320 mm et de 

trois réseaux de 600,1200 et 1800 traits/mm. Ce dernier, blazé à 400 nm, est utilisé pour garantir 

une résolution spectrale minimale pour distinguer les premiers niveaux rotationnels de l’azote. 

Une lentille de collimation (Thorlabs F240SMA-532) est raccordée à une fibre optique de 

200 µm de diamètre, la mesure est réalisée avec un angle solide de 5°. La fibre est reliée au 

spectromètre dont la fente d’entrée est ouverte sur 200 µm. Cette valeur est un compromis entre 

la quantité de signal qu’il reçoit et sa résolution spectrale. Augmenter la largeur de la fente 

amplifie le signal qui pénètre dans le spectromètre et dégrade sa résolution spectrale. Dans ces 

conditions, elle est évaluée à 0,3 nm. Le capteur CCD est composé de 1024 × 256 pixels. 

I.B.1.b.ii. Calibration d’un spectromètre 

Calibration en longueur d’onde – Une telle calibration est nécessaire pour retrouver les émissions 

caractéristiques des espèces du plasma. Celle-ci est réalisée à l’aide d’un spectre émis par une 

lampe argon-mercure (Ocean Optics HG-1). Une comparaison entre les valeurs mesurées et 

celles attendues permet de rectifier le décalage en longueur d’onde. 

Calibration en intensité relative – Cette calibration est effectuée pour comparer les intensités des 

raies présentes sur le spectre lors de l’étude paramétrique des plasmas en fonction de la 

puissance injectée et de la position dans le réacteur. Une lampe de calibration deutérium – 

halogène, dont le rayonnement réel 𝐿(𝜆) est connu sur la gamme de longueurs d’onde traitée 

(230 - 1000 nm), est utilisée comme référence (Ocean Optics DH-3 PLUS-BAL-CAL prêtée 
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par le Réseau des Plasmas Froids). Une interpolation linéaire du rayonnement réel est réalisée 

pour adapter les valeurs fournies avec un pas de 5 nm aux mesures. Le rapport entre le spectre 

mesuré de cette lampe par le spectromètre 𝑆𝑐𝑎𝑙
𝑟𝑒𝑓

(𝜆) et le rayonnement de la source 𝐿(𝜆) donne 

accès à sa réponse spectrale relative 𝑅𝑆𝑅(𝜆), reportée dans l’Equation 13. 

 

 

𝑅𝑆𝑅(𝜆) =
𝑆𝑐𝑎𝑙

𝑟𝑒𝑓
(𝜆)

𝐿(𝜆)
 

 

Equation 13 

 

Un spectre est acquis avant chaque mesure, en absence de plasma, dans les conditions 

expérimentales de pression et de positionnement du spectromètre pour retirer les bruits parasites 

provenant des sources extérieures au système et de l’instrumentation. Ce fond continu 𝑆𝑏𝑟𝑢𝑖𝑡(𝜆) 

est alors soustrait au signal expérimental brut du plasma 𝑆𝑏𝑟𝑢𝑡
𝑒𝑥𝑝𝑒(𝜆) pour obtenir le signal 

expérimental mesuré 𝑆𝑒𝑥𝑝𝑒(𝜆) avec une ligne de base en intensité à zéro (cf. Equation 14). 

 
 

𝑆𝑒𝑥𝑝𝑒(𝜆) = 𝑆𝑏𝑟𝑢𝑡
𝑒𝑥𝑝𝑒(𝜆) − 𝑆𝑏𝑟𝑢𝑖𝑡(𝜆) 

 

Equation 14 

 

Le spectre calibré en intensité relative du plasma 𝑆𝑐𝑎𝑙
𝑒𝑥𝑝𝑒(𝜆) correspond alors au rapport entre le 

spectre expérimental du plasma 𝑆𝑒𝑥𝑝𝑒(𝜆) et la réponse spectrale relative 𝑅𝑆𝑅(𝜆). Le temps 

d’exposition de la fibre au plasma 𝑡𝑖𝑛𝑡 est pris en compte dans le calcul (cf. Equation 15). 

 

 

𝑆𝑐𝑎𝑙
𝑒𝑥𝑝𝑒(𝜆) =

𝑆𝑒𝑥𝑝𝑒(𝜆)

𝑅𝑆𝑅(𝜆) 𝑡𝑖𝑛𝑡
 

 

Equation 15 

 

Ces différentes composantes sont présentées dans la Figure I-14 avec un exemple du spectre 

mesuré en position A3 pour un plasma d’air généré par la source MW-ECR à 100 W et à 1 Pa. 
 

 

 

 

Figure I-14 Spectre mesuré en position A3 pour un plasma d’air généré par la source MW-ECR à 100 W 

et à 1 Pa : a) Spectre brut b) Spectre calibré 
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 Le choix du spectromètre conditionne l’information à extraire du spectre. Le modèle 

HR2000+ permet d’identifier les espèces présentes du domaine ultra-violet à l’infrarouge en 

une seule acquisition mais sa résolution spectrale est trop faible pour les calculs des paramètres 

du plasma. Le modèle iHR320 est plus résolu, son monochromateur permet de cibler une 

longueur d’onde à ±10 nm. Sa précision est suffisante pour estimer les températures via le 

logiciel SPECAIR mais ne permet pas d’utiliser les autres méthodes conventionnelles. Une 

calibration relative des spectromètres en longueur d’onde et en intensité relative permet 

d’identifier les espèces émises et de les comparer dans l’étude paramétrique des plasmas. 

 

I.B.1.c. Méthodes d’analyse des spectres 

I.B.1.c.i. Identification des espèces émises par les plasmas 

 Le spectromètre HR2000+ est utilisé pour identifier les espèces émises sur une large 

gamme spectrale (200 – 1100 nm). Les transitions spectroscopiques connues sont répertoriées 

dans des bases de données : 

- les transitions atomiques sont identifiées à partir du site du National Institute of Standards 

and Technology (NIST [184]), 

- les transitions moléculaires sont issues des travaux de Pearse et Gaydon [185]. 

Les émissions caractéristiques des espèces d’intérêt pour le traitement de semences sont suivies 

en fonction des sources, de la puissance injectée et de leur distribution dans le réacteur. 

I.B.1.c.ii. Détermination des températures caractéristiques du plasma 

 Le spectromètre iHR320 est utilisé pour déterminer les températures caractéristiques du 

plasma. Les températures rotationnelles et vibrationnelles de la molécule 𝑁2(𝐶) du diazote sont 

estimées pour évaluer la température du gaz et améliorer la compréhension de la cinétique des 

réactions. Les calibrations en longueur d’onde et en intensité relative sont réalisées selon les 

mêmes protocoles que pour le spectromètre HR2000+ (cf. Chapitre 2 – I.B.1.b.ii). 

 En supposant que les populations des niveaux vibrationnels et rotationnels suivent une 

distribution de Boltzmann, il est possible de définir des températures vibrationnelles 𝑇𝑉𝐼𝐵 et 

rotationnelles 𝑇𝑅𝑂𝑇 du niveau excité émetteur. La température vibrationnelle est représentative 

de la cinétique réactionnelle du plasma. Les niveaux vibrationnels constituent des réservoirs 

d’énergie étant donné leur caractère adiabatique. La température rotationnelle est estimée à 

partir de l’émission à 380,5 nm de la transition 𝑁2(𝐶, 𝑣′ = 0) → 𝑁2(𝐵, 𝑣" = 2). 

 La température rotationnelle de 𝑁2(𝐶) peut être considérée équivalente à la température 

du gaz si les conditions ci-dessous sont respectées. 

- La population rotationnelle de 𝑁2 est à l’équilibre thermique, gouvernée par une distribution 

de Boltzmann. 

- Les températures rotationnelles des neutres sont en équilibre : 𝑇𝑅𝑂𝑇[𝑁2(𝐶)] ≡ 𝑇𝑅𝑂𝑇[𝑁2(𝑋)]. 

- La température rotationnelle de 𝑁2(𝑋) doit être en équilibre avec sa température 

translationnelle : 𝑇𝑅𝑂𝑇[𝑁2(𝑋)] ≡ 𝑇𝑇𝑅𝐴𝑁𝑆[𝑁2(𝑋)]. 

- La température translationnelle du niveau fondamental doit être de l’ordre de la température 

du gaz : 𝑇𝑇𝑅𝐴𝑁𝑆[𝑁2(𝑋)] ≡ 𝑇𝑔𝑎𝑧. 
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 Wang et al. [186] proposent un schéma récapitulatif pour valider ces hypothèses. La 

première étape consiste à vérifier si la durée du transfert d’énergie rotationnelle-translationnelle 

est négligeable devant les temps caractéristiques des autres processus de collisions : 

𝜏𝑅𝑂𝑇−𝑇𝑅𝐴𝑁𝑆(𝐶) ≪  𝜏(𝐶). La température rotationnelle du niveau fondamental 𝑁2(𝑋), en 

supposant une distribution de Boltzmann, est alors représentative de la température du gaz. 

 La transition 𝑁2(𝐶, 𝑣′ = 0) → 𝑁2(𝐵, 𝑣" = 2) dont l’émission à 380,5 nm est mesurée par 

SEO permet de quantifier la population rotationnelle du niveau excité 𝑁2(𝐶). Cette dernière est 

l’image directe de la population rotationnelle de l’état fondamental 𝑁2(𝑋) si sa durée de vie 

radiative est inférieure aux temps caractéristiques des productions et des pertes (quenching : 

dépeuplement par collision, sans émission de photon) du niveau radiatif : 𝜏𝑟𝑎𝑑(𝐶) < 𝜏𝑞𝑢𝑒𝑛𝑐ℎ. 

𝑇𝑅𝑂𝑇[𝑁2(𝐶)] ≡ 𝑇𝑅𝑂𝑇[𝑁2(𝑋)] – La durée de vie de l’état radiatif 𝑁2(𝐶) est de 40 ns [187]. Les 

collisions susceptibles d’influencer la population du niveau 𝑁2(𝐶) sont répertoriées dans le 

Tableau I-3 à partir des travaux de Popov et al. [188]. La condition 𝜏𝑟𝑎𝑑(𝐶) < 𝜏𝑞𝑢𝑒𝑛𝑐ℎ est 

respectée, la population rotationnelle du niveau 𝑁2(𝑋) est équivalente à celle de l’état 𝑁2(𝐶). 

Réaction Temps caractéristique 

(1 Pa) 

𝑁2(𝐶) + 𝑂2 →  𝑁2 + 𝑂( 𝑃3 ) + 𝑂( 𝑃3 , 𝐷1 ) + 휀  16 µs 

𝑁2(𝐶) + 𝑁2 →  𝑁2(𝑣) + 𝑁2(𝐵)  405 µs 

𝑁2(𝐴) + 𝑁2(𝐴) →  𝑁2(𝑣) + 𝑁2(𝐶)  25 µs 

𝑁2(𝐶) →  𝑁2(𝐵) + ℎ𝜈  40 ns 

 

𝑇𝑅𝑂𝑇[𝑁2(𝑋)] ≡ 𝑇𝑇𝑅𝐴𝑁𝑆[𝑁2(𝑋)] – La durée de relaxation en rotation-translation 𝜏𝑅𝑂𝑇−𝑇𝑅𝐴𝑁𝑆 pour 

une pression de 1 Pa, est estimée à partir de l’Equation 16, définie par Laux et al. [189]. 

 

 

 𝜏𝑅𝑂𝑇−𝑇𝑅𝐴𝑁𝑆 = 𝑍𝑅𝑂𝑇−𝑇𝑅𝐴𝑁𝑆 (1010√
300

𝑇𝑔
𝑝𝑎𝑡𝑚)

−1̅̅ ̅̅ ̅̅ ̅̅ ̅̅ ̅̅ ̅̅ ̅̅ ̅̅ ̅̅ ̅̅ ̅̅ ̅̅ ̅

 

 

Equation 16 

 

𝑍𝑅𝑂𝑇−𝑇𝑅𝐴𝑁𝑆 représente le nombre de collisions nécessaires pour atteindre la relaxation du niveau 

rotationnel. Il est estimé à 4 compte-tenu des résultats obtenus par la simulation [190]–[192]. La 

température est fixée à 400 K et la pression 𝑝 est de 1 Pa (soit 9,87.10-6 atm), le temps de 

relaxation 𝜏𝑅𝑂𝑇−𝑇𝑅𝐴𝑁𝑆 est alors de 47 µs, valeur cohérente avec les résultats de Riabov et al. 

[193]. Cette valeur est du même ordre de grandeur que les temps caractéristiques des processus 

de collision. L’équilibre rotationnel-translationnel n’est pas garanti par les collisions entre les 

molécules 𝑁2 car 𝜏𝑅𝑂𝑇−𝑇𝑅𝐴𝑁𝑆 ≪ 𝜏(𝐶). Dans un cas comme celui-ci, où toutes les conditions ne 

Tableau I-3 

Processus de collision et temps caractéristiques de la population du niveau excité 𝑁2(𝐶) [188] 
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sont pas remplies, Bruggeman et al. [194] proposent une condition sur le mode de peuplement 

de l’état radiatif 𝑁2(𝐶). Si celui-ci est dominé par les collisions par impact électronique depuis 

le niveau fondamental, alors la thermalisation des niveaux rotationnels 𝑁2(𝑋) et 𝑁2(𝐶) est 

assurée et suffisante pour affirmer que la température rotationnelle du niveau 𝑁2(𝐶) reflète la 

température du gaz. Cette hypothèse s’applique aux plasmas générés dans cette étude à une 

faible pression, limitant les collisions neutre-neutre. L’hypothèse d’un équilibre entre la 

température rotationnelle du niveau 𝑁2(𝐶) et la température du gaz est alors prise en compte 

dans l’enceinte à 1 Pa. 

𝑇𝑅𝑂𝑇[𝑁2(𝑋)] ≡ 𝑇𝑔𝑎𝑧 – Le transfert d’énergie vibrationnelle-translationnelle entre 𝑁2(𝑋) et 

𝑂( 𝑃3 ) est un des principaux mécanismes de chauffage du gaz. Le taux de réaction 𝑘𝑉𝐼𝐵−𝑇𝑅𝐴𝑁𝑆 

est établi par Popov et al. [188] en fonction de la température du gaz 𝑇𝑔 dans l’Equation 17. 

 𝑘𝑉𝐼𝐵−𝑇𝑅𝐴𝑁𝑆 = 4,5.10−15  (
𝑇𝑔

300
)

2,1

   Equation 17 

La température 𝑇𝑔 utilisée pour le calcul est 400 K, cela correspond à un temps 𝜏𝑉𝐼𝐵−𝑇𝑅𝐴𝑁𝑆 de 

0,28 s. Les constantes de temps décrivant les mécanismes de peuplement et de dépeuplement 

des états 𝑁2(𝐶) sont plus faibles que celle responsable du chauffage du gaz (𝜏𝑉𝐼𝐵−𝑇𝑅𝐴𝑁𝑆). La 

température du gaz peut alors être suivie par SEO. 

 La région de 365 à 385 nm est sélectionnée pour étudier l’effet des paramètres sur les 

températures de vibration et de rotation. Les émissions du diazote dans cette zone correspondent 

aux premières transitions 𝑁2(𝐶, 𝑣′) → 𝑁2(𝐵, 𝑣"), ∆𝑣 = −2 (cf. Figure I-15). L’estimation des 

températures vibrationnelle et rotationnelle est basée sur la comparaison entre le spectre 

expérimental et un spectre simulé à partir de distributions de Boltzmann des niveaux 

énergétiques électronique, vibrationnel et rotationnel (logiciel SPECAIR [195]). Afin de 

réaliser un ajustement fidèle, la fonction d’appareil du spectromètre mesurée est convoluée au 

signal dans le logiciel. Les spectres sont normalisés par rapport à la bande à 380,5 nm. 

Température vibrationnelle – A une température rotationnelle de 300 K, des spectres sont simulés 

à différentes températures vibrationnelles jusqu’à obtenir un ajustement des maxima d’intensité 

des bandes vibrationnelles entre la simulation et l’expérience (cf. Figure I-15a). Une incertitude 

de 100 K sur l’estimation des températures vibrationnelles est considérée de manière empirique. 

Température rotationnelle – Une fois la température vibrationnelle connue, seule la bande (0,2) 

est conservée. La queue de celle-ci permet de déterminer la température rotationnelle avec une 

incertitude estimée à 50 K à partir de la simulation (cf. Figure I-15b). 

 

 Le spectromètre HR2000+ est utilisé pour identifier les émissions du plasma sur une large 

gamme spectrale. La calibration en intensité relative des spectres permet de comparer les 

différentes émissions dans l’étude paramétrique des plasmas. 

 Le spectromètre iHR320 a une résolution spectrale suffisante pour distinguer les bandes 

vibrationnelles et rotationnelles du diazote et en estimer les températures (𝑇𝑉𝐼𝐵 ± 100 K et 

𝑇𝑅𝑂𝑇 ± 50 K). La température vibrationnelle est caractéristique de la cinétique des réactions. La 

température rotationnelle permet d’estimer celle du gaz. 
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I.B.1. Imagerie par caméra ICCD 

 L’imagerie ICCD est utilisée en complément des mesures de SEO afin de cartographier 

la décharge et ses espèces principales en deux dimensions dans l’enceinte. Les mesures sont 

réalisées par une caméra ICCD (Princeton Instruments PI-MAX 1). Son fonctionnement, les 

dispositifs optiques (objectifs, filtres) mis en œuvre et le traitement des images sont décrits. La 

méthode de calibration de l’intensité en présence de filtres pour déterminer la répartition 

spatiale des espèces dans le réacteur et compléter les mesures spectroscopiques est explicitée. 

I.B.1.a. Principe de fonctionnement d’une caméra ICCD 

 Cette technique est également basée sur l’analyse de l’émission d’un photon lors de la 

désexcitation de l’espèce chimique (cf. Chapitre 2 – I.B.1.a). Elle a la particularité de réaliser 

une observation en deux dimensions de la distribution spatiale des émissions du plasma. L’ajout 

de filtres interférentiels entre la caméra et le plasma permet de cibler l’évolution d’une espèce 

distincte émise par la décharge. Une caméra CCD intensifiée (ICCD) est constituée d’une 

matrice CCD et d’un intensificateur. Ce dernier amplifie le signal émis par le plasma et le 

transmet à la matrice CCD qui le convertit en un signal numérique. 

Intensificateur – L’intensificateur reçoit le signal optique émis par le plasma sur une 

photocathode. Celle-ci convertit les photons en électrons par effet photoélectrique. Les 

électrons entrent ensuite dans une galette de micro-canaux (MCP). L’application d’une tension 

aux bornes d’un canal entraîne un gradient de potentiel dans celui-ci. Chaque interaction entre 

un électron et une paroi du canal génère des électrons secondaires. Cette avalanche électronique 

provoquée permet l’amplification du signal électrique. Le signal est reconverti en photons par 

un écran phosphore fluorescent. Les photons sont réceptionnés par la barrette CCD. 

Matrice CCD – La barrette CCD convertit alors ces photons en photoélectrons, stockés dans des 

pixels. Le principe de fonctionnement est décrit dans le Chapitre 2 – I.B.1.b.i. L’efficacité 

quantique est fournie par le constructeur sur la gamme de longueurs d’onde étudiée. 

Figure I-15 Ajustement entre un spectre expérimental et un spectre simulé à partir du logiciel SPECAIR : 

a) Définition de la température vibrationnelle 𝑇𝑉𝐼𝐵 b) Détermination de la température rotationnelle 𝑇𝑅𝑂𝑇  
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Filtre interférentiel – Un filtre optique est conçu pour sélectionner une partie des longueurs 

d’ondes à transmettre à sa sortie. Les filtres interférentiels utilisés pour décrire la distribution 

spatiale d’une espèce donnée du plasma sont des filtres passe-bande, de faible largeur de bande. 

I.B.1.b. Données techniques la caméra ICCD et des filtres interférentiels 

I.B.1.b.i. Caractéristiques techniques de la caméra ICCD 

 Le modèle Princeton Instruments PI-MAX 1 est utilisé. La matrice CCD a une résolution 

de 1024×1024 pixels, de 13 µm de côté. Un refroidissement par effet Peltier améliore la 

transmission du signal en réduisant le courant d’obscurité de la CCD. La mesure est réalisée 

sur une gamme de longueurs d’onde de 200 à 900 nm grâce à l’intensificateur RB. Le gain, 

défini lors de l’acquisition d’une mesure, module la tension à appliquer aux bornes des canaux 

de la MCP pour amplifier le signal sans le saturer au niveau de la matrice CCD. Il est fixé à 50 

sur l’ensemble des mesures compte-tenu de la non-linéarité de la réponse des CCD. 

I.B.1.b.ii. Spécificités techniques des filtres interférentiels 

 Trois filtres interférentiels de bande passante 10 nm permettent de cibler les longueurs 

d’onde caractéristiques des espèces d’un plasma d’air pouvant interagir avec du vivant 

(Thorlabs – référencés dans le Tableau I-4). 

 

Filtre Espèce Longueur d’onde 

(nm) 

FB340-10 340±5 nm 𝑁2(𝐶 − 𝐵) 337,1 

FB390-10 390±5 nm 𝑁2
+(𝐵 − 𝑋) 391,4 

FB780-10 780±5 nm 𝑂 𝐼 777,2 

 

 Les caractéristiques de la caméra ICCD permettent de réaliser une cartographie de la 

décharge de l’ultra-violet à l’infrarouge. L’ajout de filtres interférentiels dans cette gamme 

mène à un suivi de l’évolution spatiale d’une espèce isolée spectralement. 

 

I.B.1.c. Cartographie de la décharge et des espèces émises par le plasma 

I.B.1.c.i. Dispositif expérimental 

 La caméra ICCD cartographie le plasma depuis la source MW-ECR jusqu’à la grille 

porte-substrat incluse. La mesure est prise au niveau du hublot latéral du réacteur (position 5 

sur les Figure I-3 et Figure I-16). Deux acquisitions sont nécessaires pour obtenir la hauteur 

souhaitée (20 cm) compte-tenu de la géométrie du réacteur. Le hublot entraîne une contrainte 

supplémentaire pour la focalisation du signal avec une distance fixe entre le plan objet dans 

l’axe de la source MW-ECR et l’objectif de la caméra et des réflexions possibles en surface. 

Un objectif de distance focale minimum de 52 mm (Nikon Hoya Skylight 1B) est placé devant 

Tableau I-4 

Spécifications techniques des filtres interférentiels 
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l’intensificateur pour garantir la mise au point. Le champ angulaire de la caméra est inférieur à 

20°, l’acquisition est séparée en deux images de 10 cm de haut, prises dans le même plan 

vertical (ICCD1 et ICCD2 sur le schéma). Elles sont normalisées par rapport à l’intensité 

maximale en position ICCD1 pour reconstituer la distribution de la décharge. Un schéma (cf. 

Figure I-16) illustre la disposition de la caméra pour chaque zone. Le temps d’intégration est 

déterminé en position ICCD1, région d’émission la plus intense, pour éviter de saturer la CCD. 

 

 

 

I.B.1.c.ii. Profils d’intensité 

 Un profil de la somme des intensités le long de l’axe Y (cf. Figure I-16 et Figure I-17) est 

réalisé pour une comparaison qualitative avec les mesures de spectroscopie. 

Calibration relative en intensité – Les images acquises par la caméra ICCD sont calibrées en 

intensité d’émission relative pour être comparées sur le même principe qu’en SEO. Les 

différents systèmes (hublot, filtre et matrice CCD) qui se succèdent sur le trajet optique sont 

responsables d’une variation de l’intensité mesurée en fonction de la longueur d’onde ciblée. 

- Le coefficient de transmission du hublot est constant, il n’intervient pas dans le calcul. 

- Chaque filtre a une courbe de transmission 𝑇, fournie par le fabriquant. 

- L’efficacité quantique 𝜂 de la barrette CCD est donnée par le constructeur. 

- Les temps d’intégration 𝑡𝑖𝑛𝑡 sont modifiés en fonction des filtres mais toujours conservés 

entre les acquisitions ICCD 1 et 2. 

Un coefficient d’ajustement 𝛼 est alors établi pour prendre ces contributions en compte (cf. 

Equation 18 – Tableau I-5). 

 

 

𝛼 = 𝑇 𝜂 
𝑡𝑖𝑛𝑡

𝑠𝑎𝑛𝑠 𝑓𝑖𝑙𝑡𝑟𝑒

𝑡𝑖𝑛𝑡
𝑓𝑖𝑙𝑡𝑟𝑒

 

 

Equation 18 

Le signal mesuré 𝐼𝑚𝑒𝑠 est multiplié par ce coefficient 𝛼 pour obtenir l’intensité calibrée 𝐼𝑐𝑎𝑙𝑖𝑏. 

Figure I-16 Montage expérimental mis en place pour l'imagerie ICCD – ICCD 1 et 2 représentent les deux 

positions successives permettant de visualiser à la fois la source MW-ECR et la grille porte-substrat 
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Tableau I-5 

Coefficients d'ajustement dans le calcul de l'intensité lumineuse acquise par la caméra ICCD 

 

Profil d’intensité – L’influence de la puissance injectée sur la répartition des espèces le long de 

l’axe Y est analysée par la réalisation de profils en intensité. A chaque position Y, les intensités 

𝐼 sont sommées selon l’axe X pour représenter ces profils 𝑃𝐼 (cf. Equation 19 et Figure I-17b). 

 

 

𝑃𝐼 =  ∑ 𝐼𝑋

𝑌

 

 

Equation 19 

   

 

 

 

 L’imagerie par caméra ICCD est réalisée pour observer la répartition de la décharge dans 

l’enceinte. La configuration du réacteur et la présence du hublot contraignent à sélectionner un 

objectif de faible distance focale et à décomposer l’acquisition en deux. Les profils d’intensité, 

avec une calibration relative, donnent une idée des contributions des espèces dans la décharge. 

 

Espèce Transmission 

du filtre (%) 

Efficacité 

quantique (%) 

Temps 

d’intégration (ms) 

Coefficient 

d’ajustement 

Sans filtre - - 0,3 - 

𝑁2(𝐶 − 𝐵) 26 15 103 1,2.10-5 

𝑁2
+(𝐵 − 𝑋) 32 16 10 1,6.10-3 

𝑂 𝐼 49 3,5 10 5,2.10-4 

Figure I-17 Exemple de signaux calibrés – mesure du signal MW-ECR à 150 W : a) Image 

reconstituée du signal émis sans filtre b) Profils d'intensité calibrée sans et avec les différents filtres 
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I.C. Caractérisation des propriétés fondamentales des plasmas 

 La caractérisation électrique par sonde de Langmuir et par interférométrie micro-ondes 

permet de définir le plasma d’un point de vue de ses électrons. Les paramètres plasma apportent 

des éléments de compréhension supplémentaires sur les réactions mises en jeu dans la décharge. 

I.C.1. Sonde de Langmuir 

I.C.1.a. Principe de fonctionnement d’une sonde de Langmuir 

 Une sonde de Langmuir est une sonde électrostatique insérée localement dans le plasma. 

Elle permet, à partir de l’acquisition d’une caractéristique courant-tension, de calculer des 

paramètres tels que le potentiel plasma, les densités et températures électroniques, le flux 

ionique et les fonctions de distribution en énergie des électrons (FDEE), en tout point sondé. 

Ce diagnostic est l’un des premiers utilisés pour décrire la physique d’un plasma froid à basse 

pression sur une large gamme de mesures (0,1 ≤ 𝑇𝑒(𝑒𝑉) ≤ 15 et 1012 ≤ 𝑛𝑒(𝑚−3) ≤ 3.1019). 

Développée dès 1926 par Mott-Smith et Langmuir [196], la sonde de Langmuir apparaît comme 

un instrument simple d’utilisation. Elle est constituée d’un matériau conducteur auquel une 

tension est appliquée pour collecter les ions à sa surface. Ce diagnostic est pourtant source de 

nombreuses erreurs [197]. Les mesures et l’interprétation de la caractéristique courant-tension 

doivent prendre en compte le mode de génération du plasma, ses conditions physiques et la 

géométrie de la sonde. Les champs électromagnétiques à haute fréquence peuvent perturber les 

mesures. La sonde peut être simple ou multiple et de forme plane, cylindrique ou sphérique. 

 Les acquisitions sont réalisées à l’aide d’une sonde de Langmuir commerciale (Impedans 

Ltd.). Quelques concepts d’électrocinétique, les théories associées aux conditions de mesure et 

la démarche de réflexion sont présentés pour comprendre le principe de la technique. 

I.C.1.a.i. Interactions entre la sonde et le plasma 

 Le plasma étant un gaz ionisé, il peut être appréhendé par la théorie cinétique des gaz. 

Celle-ci se base sur l’hypothèse de collisions instantanées et locales pour décrire le plasma. Elle 

suppose que les interactions se produisent sur des échelles de temps (instantanées) et d’espace 

(locales) négligeables devant celles du mouvement du plasma. La mesure réalisée par la sonde 

de Langmuir permet de déterminer les paramètres du plasma aux échelles mésoscopique, à 

partir de la fonction de distribution des grandeurs microscopiques du plasma et macroscopique, 

à travers les théories des ions collectés dans la gaine. 

Fonction de distribution en énergie des électrons (FDEE) – La théorie menant à la définition des 

fonctions de distribution et les expressions utilisées pour décrire la répartition statistique d’une 

particule dans un plasma froid sont rappelées dans l’Annexe I. Différentes théories peuvent être 

privilégiées selon la distribution des électrons en énergie. Trois d’entre elles concordent avec 

les FDEE couramment obtenues à partir des mesures de sonde de Langmuir. La statistique des 

électrons constitue un critère de sélection pour déterminer celle à appliquer. 

- Les fonctions de distribution de Maxwell décrivent la distribution des électrons dans le 

cadre d’un équilibre de Boltzmann. 

- Les fonctions de distribution de Druyvesteyn sont utilisées si les collisions élastiques sont 

dominantes parmi les interactions entre les particules du plasma hors équilibre. 

- Les fonctions de distribution bi-maxwelliennes représentent la distribution des électrons 

lorsque la dispersion des électrons est grande et que deux populations se dessinent. 
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 La Figure I-18 montre l’évolution énergétique des FDEE citées dans le cadre d’une 

distribution isotrope des électrons. La distribution de Druyvesteyn favorise les électrons à basse 

énergie. En comparaison, la distribution de Maxwell présente une répartition plus large des 

électrons sur la gamme énergétique. La distribution bi-maxwellienne traduit l’allure de deux 

populations maxwelliennes dont l’une évolue rapidement à basse énergie, les électrons froids. 

La deuxième population, celle des électrons chauds, varie plus lentement à haute énergie. 

 

 

 

 

 Expérimentalement, la FDEE est déterminée à partir de la dérivée seconde du courant 

électronique par rapport à la tension appliquée à la sonde (cf. Chapitre 2 – I.C.1.c.i. méthode 2). 

Les densités et les températures électroniques sont calculées en intégrant cette FDEE. Un 

ajustement des FDEE est réalisé à partir des modèles théoriques correspondant aux fonctions 

connues pour décrire la physique de répartition des électrons dans la décharge. 

Gaine électrostatique – La caractéristique courant-tension peut également être analysée à partir 

de la zone de charge d’espace formée autour de la sonde exposée au plasma. La définition de 

la gaine électrostatique et les grandeurs qui lui sont associées sont présentées dans le Chapitre 

1 – III.B.2.a.i. Plusieurs théories de collection des ions dans les gaines sont établies pour tenir 

compte des conditions géométriques et physiques de la gaine dans l’analyse de la caractéristique 

courant-tension. Elles sont présentées dans l’Annexe II et résumées brièvement ci-dessous. 

- La théorie classique correspond au cas idéal d’une sonde plane et d’une gaine fine non-

collisionnelle. 

- La théorie du mouvement orbital (OML) est utilisée avec une sonde cylindrique lorsque 

la gaine est épaisse et non-collisionnelle. 

- La théorie du mouvement radial (ABRC) est employée dans le cas d’une sonde sphérique 

ou cylindrique présentant une gaine épaisse et collisionnelle. 

- La théorie couplée (BRL) tient compte à la fois du mouvement orbital et du mouvement 

radial dans le cadre d’une gaine épaisse non-collisionnelle. 

 

Figure I-18 Fonctions de distribution théoriques usuelles 
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 La sonde de Langmuir mesure un courant constitué de deux composantes, électronique et 

ionique. Les théories de collection des ions sont mises en œuvre pour déterminer les paramètres 

du plasma tels que le flux ionique, les densités et les températures électroniques. La difficulté 

dans l’analyse des données réside dans la discrimination du courant ionique par rapport au 

courant total mesuré. Deux critères sont utilisés pour déterminer la théorie à appliquer en 

fonction des considérations géométriques de la sonde, à travers l’épaisseur de la gaine, et des 

propriétés et conditions de génération du plasma, à partir de son caractère collisionnel. 

▪ La gaine est qualifiée de fine lorsque 𝜉𝑟 =
𝑟𝑠

𝜆𝐷
>>1 (𝑟𝑠 : rayon de la sonde). 

▪ Elle est collisionnelle si 𝜂 =
𝜆𝑒0

𝜆𝐷
< 1 (𝜆𝑒0 : libre parcours moyen, collisions électron-neutre). 

 La Figure I-19 représente les intervalles de valeurs de ces deux critères en prenant en 

compte les conditions expérimentales suivantes : une pression de 0,1 à 10 Pa, des densités 

électroniques entre 1014 et 1017 m-3 et des températures électroniques de 0,1 à 10 eV. 

L’hypothèse d’une gaine fine est valable pour des densités élevées (> 1015 – 1016 m-3) dans la 

gamme de températures électroniques analysée (cf. Figure I-19a). La Figure I-19b garantit une 

gaine non-collisionnelle dans les conditions opératoires. 

 

 

 

 

 A une pression de 1 Pa, pour 𝑇𝑒 = 1 eV et  𝑛𝑒 = 1016 m-3, la sonde cylindrique utilisée 

présente une gaine épaisse (𝜉𝑟 = 0,78) et non-collisionnelle (𝜂 = 371). Les théories OML et 

BRL peuvent être appliquées pour déterminer les paramètres du plasma. 

 

 La sonde de Langmuir permet une mesure locale de la caractéristique courant-tension du 

plasma. Les paramètres plasmas sont calculés à partir des FDEE ou de la collection des ions 

dans la gaine. La corrélation entre ces calculs et les théories existantes repose sur des critères 

propres aux éléments chargés composant le plasma (FDEE souvent bi-maxwelliennes) ainsi 

qu’à la géométrie de la sonde et à la physique de la gaine qui l’entoure (théorie OML ou BRL). 

 

Figure I-19 Critères de sélection des théories de collection des ions par la sonde de Langmuir : 

a) Epaisseur de gaine b) Caractère collisionnel 
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I.C.1.a.ii. Caractéristique courant-tension 

 L’évolution des espèces chargées dans la décharge est représentée par une caractéristique 

courant-tension 𝐼𝑠(𝑉𝑠)  à une position et à une condition données (cf. Figure I-20). Si la sonde 

insérée dans le plasma n’est pas polarisée, le courant de sonde est nul, les flux de charges 

s’équilibrent en considérant la sonde comme un potentiel flottant 𝑉𝑓 (cf. Equation 20). 

 
 

𝑉𝑓 = 𝑉𝑠(𝐼𝑠 = 0) 

 

Equation 20 

 

Zone I : saturation ionique – Lorsque la sonde est polarisée à une tension négative, inférieure au 

potentiel flottant, elle agit comme un répulsif à électrons. La gaine est dominée par les ions dont 

l’énergie respecte le critère de Bohm. Le courant collecté est alors purement ionique. 

Zone II : transition – En augmentant la tension de polarisation, l’épaisseur de la gaine devient 

négligeable et la sonde est en équilibre électrique avec le plasma. Mathématiquement, la sonde 

est au potentiel plasma 𝑉𝑝𝑙 lorsque la dérivée de la caractéristique par rapport à la tension est 

maximale (cf. Equation 21). Le courant collecté est composé d’ions et d’électrons. Les ions se 

dirigent de préférence vers 𝑉𝑓 tandis que les électrons vont vers 𝑉𝑝𝑙. 

 

 

𝑉𝑝𝑙 = 𝑉𝑠 (
𝑑𝐼𝑠

𝑑𝑉𝑠
|

𝑚𝑎𝑥

) 

 

Equation 21 

 

Zone III : saturation électronique – Si la tension excède le potentiel plasma, les ions sont repoussés 

par la sonde et la gaine devient électronique. Le flux électronique peut être estimé dans cette 

région sur le même principe que pour le flux ionique dans la zone I : Γ𝑒 =  −
𝐼𝑒

𝑒𝐴𝑠
. 

 

 

 

 
Figure I-20 Caractéristique courant-tension divisée en trois régions : 

I) Saturation ionique II) Transition III) Saturation électronique 
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I.C.1.b. Configuration de la sonde de Langmuir 

I.C.1.b.i. Caractéristiques techniques de la sonde de Langmuir 

 Une sonde de Langmuir industrielle (Impedans Ltd.) est utilisée pour mesurer la 

caractéristique courant-tension. Cette sonde est composée de deux pointes cylindriques en 

tungstène. Les pointes, de diamètres 115 µm et de longueur 13 mm, sont séparées l’une de 

l’autre par 3 mm. L’une d’elle est utilisée comme référence. L’autre est polarisée par un 

générateur de tension (-150 – 150 V). Un filtre radiofréquence (1 – 100 MHz) est présent pour 

limiter les soucis causés par les oscillations à haute fréquence. Une électrode de compensation 

RF est ajoutée pour réduire la chute de potentiel dans la gaine. L’ensemble est disposé sur un 

support en translation motorisée. Le plasma est sondé à plusieurs positions depuis l’axe de la 

source MW-ECR et jusqu’en bordure de la grille porte-substrat (0 – 15 cm) pour cartographier 

la répartition des électrons dans la décharge. 

 Un programme a été développé en langage Python pour effectuer les calculs menant aux 

paramètres fondamentaux du plasma. Quelques précisions sont apportées sur le traitement 

numérique du signal mesuré mis en œuvre dans ce programme. Le signal de courant de la sonde 

est lissé par un algorithme de Savitzky-Golay d’ordre 2 avec 7 coefficients avant tout calcul. 

I.C.1.b.ii. Précautions d’emploi liées à cette étude 

 La présence d’onde électromagnétique dans le plasma peut perturber la mesure de sonde. 

Champ magnétique – Un champ magnétique dirigé vers la sonde peut entraîner des variations 

dans la collecte des particules. L’importance de ce champ dans la mesure de sonde est évaluée 

à partir du ratio entre le rayon de Larmor électronique 𝑅𝑙𝑒 et les caractéristiques géométriques 

de la sonde (longueur 𝑙𝑠 et rayon 𝑟𝑠). Le plasma généré par la source MW-ECR est magnétisé 

(𝐵 = 87,5 mT). Le rayon de Larmor de ses électrons est exprimé en fonction de la vitesse 

thermique des électrons et de la fréquence cyclo-électronique dans l’Equation 22. 

 𝑅𝑙𝑒 = (
𝑚𝑒𝑘𝐵𝑇𝑒

𝑒2𝐵2 )

1

2
 Equation 22 

 

 Les électrons possèdent un rayon de Larmor de l’ordre de 3 mm, supérieur aux paramètres 

géométriques de la sonde. Le champ magnétique n’influence pas les mesures de sonde. 

Onde radiofréquence – La génération de plasma dans le domaine des radiofréquences entraîne 

aussi des perturbations dans la mesure de sonde. Les oscillations du plasma font fluctuer le 

potentiel plasma au cours du temps. La sonde de Langmuir doit être portée à un potentiel 

fluctuant pour pouvoir suivre l’évolution du potentiel plasma et éviter les distorsions dans la 

caractéristique courant-tension. L’adaptation d’impédance entre la sonde et le plasma est 

limitée par le dispositif expérimental (ajout de filtres et des électrodes compensatrices). Le 

signal étant bruité, la précision du traitement numérique est réduite. 

 

 La sonde de Langmuir permet de déterminer les paramètres du plasma généré par la 

source MW-ECR sans perturbation électromagnétique. Les mesures en présence de la source 

RF-CCP sont plus délicates compte-tenu des fluctuations du potentiel flottant. 
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I.C.1.c. Méthodes d’analyse d’une caractéristique courant-tension 

I.C.1.c.i. Présentation des méthodes générales 

 Trois méthodes permettent d’extraire les paramètres plasma de la courbe courant-tension. 

Dans tous les cas, la première étape consiste à séparer le courant ionique du courant total. 

- Le courant ionique 𝑰𝒊 est collecté pour la valeur minimale de tension : 𝐼𝑖 = 𝐼𝑠(𝑉𝑠
𝑚𝑖𝑛). Cette 

approximation facilite les calculs mais entraîne une incertitude sur le potentiel flottant. 

- Le courant électronique 𝑰𝒆 est calculé à partir du courant de la sonde 𝐼𝑠  : 𝐼𝑒 = 𝐼𝑠 − 𝐼𝑖. 

La deuxième étape est de calculer les potentiels flottants (cf. Equation 20) et plasmas (cf. 

Equation 21) pour délimiter les zones d’étude quelles que soient les méthodes appliquées. 

Méthode 1 – Cette technique tient compte de la théorie OML et suppose une distribution 

électronique de Maxwell. C’est une approximation pour les plasmas étudiés. 

- La température est établie dans la zone II de la caractéristique par l’Equation 23. La densité 

est calculée à partir de la température précédente (cf. Equation 24). 

- La FDEE maxwellienne est obtenue par intégration des températures et densités calculées. 

 
1

𝑘𝐵𝑇𝑒
=

𝐼𝑠(𝑉𝑝𝑙)

∫ 𝐼𝑒(𝑉𝑠)𝑑𝑉𝑠
𝑉𝑝

𝑉𝑓

 Equation 23 

 𝑛𝑒 =  
𝐼𝑠(𝑉𝑝𝑙)

𝐴𝑠
 (

2𝜋𝑚𝑒

𝑒2𝑘𝐵𝑇𝑒
)

1

2
 Equation 24 

 

Méthode 2 – La seconde méthode permet d’éviter toute considération préalable sur la 

distribution des électrons. La mesure est supposée exempte de bruit à haute fréquence ; si ce 

n’est pas le cas, les incertitudes sur le calcul deviennent importantes. 

- La FDEE est calculée à partir de la dérivée seconde du courant électronique par la formule 

de Druyvesteyn (cf. Equation 25). 

- La FDEE est intégrée pour obtenir les densités et températures électroniques. 

 𝐹(휀) =
2

𝑒𝐴𝑠
(

2𝑚𝑒𝜀

𝑒
)

1

2
 
𝑑2𝐼𝑒

𝑑𝑉𝑠
2  Equation 25 

 

Méthode 3 – La troisième méthode correspond à un hybride des deux premières techniques. 

- La FDEE est calculée par la formule de Druyvesteyn (cf. Equation 25 – méthode 2). 

- Si elle est de type bi-maxwellienne ou trop bruitée par la source RF-CCP, ce qui est souvent 

le cas, deux températures et deux densités sont déterminées : 

▪ Les températures sont évaluées à partir du logarithme du courant représenté sur la Figure 

I-21. La température des électrons froids (trait plein) correspond aux tensions supérieures 

au potentiel plasma, celle des électrons chauds (pointillé), aux potentiels inférieurs. 

▪ Les densités des électrons chauds et froids sont déterminées à partir de l’Equation 24 (cf. 

méthode 1) pour chaque température. La densité moyenne est évaluée par la FDEE. 



79 

 

 

 

Cette troisième méthode semble recevable dans la mesure où les FDEE observées pour ces 

plasmas présentent généralement une distribution bi-maxwellienne. 

I.C.1.c.ii. Sélection de la méthode appropriée à cette étude 

 Un exemple de calcul par les trois méthodes est proposé à la position B1 (X = 0 cm et 

Y = 14 cm) pour vérifier la validité de la démarche et sélectionner la méthode à utiliser. Les 

tendances observées se retrouvent aux autres positions (X = 5 – 10 – 15 cm et Y = 6 – 22 cm). 

Détermination de la densité électronique – Les densités électroniques sont comparées et 

représentées sur la Figure I-22. La densité prise en compte dans la méthode 3 est celle des 

électrons froids. Les trois valeurs sont proches dans les conditions présentées, l’écart-type est 

inférieur à 10%. La valeur mesurée par la méthode 2 pour le cas MW 100W RF 100W fait 

exception, elle est perturbée par la haute fréquence. Ceci est cohérent avec une population 

d’électrons froids, responsables de la densité électronique. 

 

 

 

 

Figure I-21 Détermination des températures des électrons chauds et 

froids du plasma par le logarithme du courant de sonde 

Figure I-22 Densités électroniques calculées pour les plasmas issus de la source MW-ECR (en haut) et 

MW-ECR + 100 W RF-CCP (en bas) – seule la densité des électrons froids est prise pour la méthode 3 
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Détermination de la température électronique – Les températures électroniques obtenues par les 

méthodes 1 à 3 dans les conditions plasma précédentes sont comparées (cf. Figure I-23a). La 

température prise en méthode 3 est celle des électrons froids. 

- Les méthodes 1 et 3, considérant des distributions maxwelliennes, donnent des valeurs de 

températures similaires et sont constantes par rapport à la puissance MW injectée. 

- La méthode 2, appliquée à toute distribution, présente des valeurs de températures élevées. 

La température calculée est une température effective qui prend en compte la moyenne de 

l’ensemble des électrons (chauds et froids). Les populations d’électrons chauds augmentent 

la température moyenne calculée. Le phénomène est plus marqué en ajoutant la source RF-

CCP. Le potentiel flottant est fluctuant et la compensation RF du filtre n’est pas suffisante 

pour garantir un signal exploitable. La caractéristique courant-tension est bruitée ce qui 

accentue les incertitudes sur le calcul numérique de la dérivée première du courant, et pire 

encore pour la dérivée seconde dont est issue la température. 

 Deux cas issus de la littérature sont appliqués aux mesures pour confronter les valeurs de 

températures obtenues et valider les théories prises en compte dans les méthodes 1 à 3. 

Cas A – L’expression de la température électronique obtenue par la théorie classique des gaines, 

valable pour une sonde plane (idéale) est donnée dans l’Equation 26. Cette théorie est utilisée 

par Hagelaar et al. [96] dans le cadre d’une simulation des paramètres plasmas d’une source 

micro-ondes dipolaire par RCE comparable à la source MW-ECR. 

 

 

𝑒𝑉𝑝𝑙

𝑘𝐵𝑇𝑒
= 1 +

1

2
ln (

𝑚𝑖

2𝜋𝑚𝑒
) 

 

Equation 26 

 

Cas B – Dans le cadre d’un dépôt de couche mince par plasma RCE [198], avec un substrat porté 

au potentiel flottant, la température électronique peut être établie à partir de l’énergie de 

bombardement ionique (cf. Equation 27). 

 

 

𝑉𝑝𝑙 − 𝑉𝑓 =
𝑘𝐵𝑇𝑒

𝑒
 ln (√

𝑚𝑖

2𝜋𝑚𝑒
) 

 

Equation 27 

 

 La Figure I-23b regroupe les températures électroniques obtenues par les méthodes 1 à 3 

et les cas A et B. 

- Le cas A, correspondant à la théorie des sondes planes, surestime la température 

électronique. Cela confirme la non-validité de cette méthode pour les plasmas sondés avec 

cette sonde de Langmuir (gaine épaisse). Les perturbations causées par la présence d’un 

champ radiofréquence se retrouvent également dans cette situation. 

- Le cas B présente des valeurs cohérentes avec celles de la méthode 3. La sonde de Langmuir 

est considérée comme un substrat bombardé par les ions du plasma.  
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 Dans l’étude paramétrique des plasmas MW et MW+RF, la méthode 3 est employée pour 

calculer les températures et les densités électroniques avec un minimum d’incertitudes liées au 

dispositif de mesure (FDEE souvent bi-maxwelliennes et perturbations en régime RF). 

 

I.C.2. Interférométrie micro-ondes 

 L’interférométrie micro-ondes est une méthode non invasive, utilisée en complément des 

mesures de sonde de Langmuir pour déterminer la densité électronique radiale du plasma MW 

à proximité de la source. Cette technique repose sur la capacité du plasma à déphaser une onde 

qui le traverse. Elle ne risque pas de perturber le plasma contrairement à une mesure de sonde 

de Langmuir. En contrepartie, la mesure n’est pas locale mais intégrée sur un volume de plasma. 

 Les mesures d’interférométrie micro-ondes sont réalisées par un interféromètre à ultra 

haute-fréquence (UHF – MiWitron Ka-band MWI 2650). Le principe de la mesure est présenté 

pour expliquer les conditions favorables aux interactions entre l’onde et le plasma et déterminer 

la densité électronique. Ses caractéristiques techniques et le dispositif expérimental sont décrits. 

I.C.2.a. Principe fondamental de l’interférométrie micro-ondes 

I.C.2.a.i. Propagation de l’onde UHF dans le plasma 

 Une onde UHF est générée par une antenne émettrice en direction d’une antenne 

réceptrice. Le plasma est un milieu dispersif pour cette onde si la fréquence de l’onde UHF est 

supérieure à la fréquence plasma. Lorsque l’onde se propage dans le plasma sur une longueur 

𝐿, une différence de phase peut être détectée entre les deux antennes (cf. Equation 28). Ce 

déphasage dépend à la fois de l’onde, de pulsation 𝜔𝑈𝐻𝐹 et du plasma, d’indice de réfraction 𝑛. 

 

 

𝛥𝜑 =
𝜔𝑈𝐻𝐹

𝑐
∫ (1 − 𝑛)𝑑𝑙

𝐿

0

 

 

Equation 28 

 

Figure I-23 Comparaison des températures électroniques calculées pour le plasma issu de la source MW-ECR (en 

haut) et MW-ECR + 100 W RF-CCP (en bas) : a) Méthodes appliquées aux mesures b) Méthodes et cas théoriques 

– seule la température des électrons froids est prise pour la méthode 3 
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- La référence de phase est établie en absence de plasma. L’onde se propage entre les antennes 

émettrice et réceptrice à une certaine vitesse de phase 𝑣𝜑 égale à la célérité de la lumière c. 

- En présence de plasma, la vitesse de phase diminue (𝑣𝜑 = 𝑐/𝑛) et l’onde est déphasée. 

I.C.2.a.ii. Calcul de la densité électronique 

 L’indice de réfraction du plasma est à l’image de sa permittivité diélectrique relative par 

la relation : 𝑛 = √휀𝑟 . L’expression de la permittivité diélectrique relative est exposée dans le 

Chapitre 1 – III.B.1.a.i. Celle-ci dépend de la pulsation plasma 𝜔𝑝𝑒. 

 Dans un plasma à basse pression, les collisions sont faibles et l’indice de réfraction peut 

être exprimé par l’Equation 29. 

 

𝑛 = [1 − (
𝜔𝑝𝑒

𝜔𝑈𝐻𝐹
)

2

]

1
2

≃
1

2
(1 −

𝜔𝑝𝑒

𝜔𝑈𝐻𝐹
) ≃

1

2
(1 −

〈𝑛𝑒〉

𝑛𝑐
𝑈𝐻𝐹) 

 

Equation 29 

 

- La pulsation plasma dépend de la densité électronique (cf. Chapitre 1 – III.A.2.c). La mesure 

est intégrée sur le volume de plasma ce qui donne une densité électronique moyenne 〈𝑛𝑒〉. 

- La pulsation de l’onde maximale à partir de laquelle l’onde ne se propage plus dans le plasma 

est associée à une densité critique 𝑛𝑐
𝑈𝐻𝐹 dont l’expression est établie dans le Chapitre 1 –  

III.A.2.c. A une fréquence de 26,5 GHz, la densité critique vaut 8,7.1018 m-3. 

La relation entre le déphasage et la densité moyenne est alors établie par l’Equation 30. 

 

 

|Δ𝜑| =  
𝜔𝑈𝐻𝐹𝐿

2𝑐𝑛𝑐
 〈𝑛𝑒〉 

 

Equation 30 

 

 La présence d’un champ magnétique peut modifier cette relation si celui-ci est orthogonal 

au champ électrique. La configuration de la source MW-ECR en deux aimants tête-bêche et sa 

faible intensité (87,5 mT dans la zone RCE) permettent de négliger l’influence du champ 

magnétique dans la mesure d’interférométrie. L’Equation 30 reste valable. 

I.C.2.b. Caractéristiques techniques de l’interféromètre 

 L’interféromètre MiWitron 2650 est utilisé pour déterminer la densité électronique. Cet 

interféromètre fait partie des outils mutualisés du Réseau des Plasmas Froids. Une unité de 

contrôle permet la génération d’une onde électromagnétique à 26,5 GHz. Un afficheur donne 

directement la valeur de la densité calculée à partir de l’Equation 30. Ce dispositif fonctionne 

à basse pression (< 20 mbar) pour une gamme de densités de 1015 à 8,7.1018 m-3. La longueur 

du plasma doit être inférieure à 1 m et les hublots du réacteur doivent être de diamètre supérieur 

à 3 cm pour tenir compte de l’angle solide des antennes. La variation angulaire minimale de 

phase est de 0,1° ce qui correspond à une résolution spatiale de l’ordre du centimètre. 



83 

I.C.2.c. Mise en œuvre expérimentale de la mesure par interférométrie micro-ondes 

 La source MW-ECR est déplacée dans un réacteur possédant des hublots de diamètre 

20 cm en vis-à-vis pour pouvoir réaliser une acquisition radiale du déphasage de l’onde par le 

plasma. L’enceinte sous vide est présentée en arrière-plan sur la Figure I-24a, elle est 

dimensionnée par un volume de 40 L. La longueur de plasma traversée par l’onde UHF est de 

20 cm. Les antennes sont disposées de part et d’autre des hublots à une hauteur de 6 cm par 

rapport à la source MW-ECR (cf. Figure I-24b). Cette hauteur est sélectionnée pour comparer 

les mesures à celles réalisées avec la sonde de Langmuir. Des mesures radiales sont réalisées 

jusqu’à 5 cm de part et d’autre de l’antenne. 

 

 

 

 L’interférométrie micro-ondes permet de déterminer la densité électronique à partir d’une 

mesure de déphasage lors de la propagation d’une onde UHF dans le plasma (〈𝑛𝑒〉 <  𝑛𝑐
𝑈𝐻𝐹). 

Les mesures sont réalisées à une distance de Y = 6 cm du haut du réacteur pour valider les 

densités électroniques calculées à partir des mesures de sonde de Langmuir. 

 

I.D. Estimation de la température dans l’enceinte 

 La température dans l’enceinte est évaluée par deux capteurs électriques (thermocouple 

de type K et sonde Pt100) basés sur la variation de température aux bornes d’un matériau 

conducteur. La mesure de la température avec une sonde vient en complément afin d’évaluer la 

température du gaz, ainsi que les échanges énergétiques pouvant intervenir entre le plasma et 

le substrat. La mesure dépend des conditions du milieu (rayonnement, gaz, chimie, etc.) et des 

propriétés intrinsèques du capteur (e.g. conditionnement, auto-échauffement). S’il s’avère que 

la température mesurée par la sonde diffère de celle obtenue par la mesure de la température 

rotationnelle en SEO (cf. Chapitre 2 – I.B.1.c.ii), alors l’échauffement du substrat n’est pas lié 

au bombardement des neutres du gaz mais privilégié par d’autres processus tels que les 

recombinaisons en surface [178]. 

Figure I-24 Dispositif expérimental pour la mesure de la densité électronique du plasma MW par interférométrie 

micro-ondes : a) Photographie b) Schéma de principe 
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I.D.1. Validité d’une mesure de température par un capteur électrique 

 Une mesure de température par un capteur électrique résulte de la température de son 

milieu et des échanges énergétiques qu’il effectue avec l’extérieur [199]. Les instruments 

sélectionnés mesurent une température locale, à leur surface. Ils sont caractérisés par leur temps 

de réponse à l’excitation de température, optimisé par une faible capacité thermique du capteur 

(convection) et une forte conductance thermique (conduction) entre le capteur et le milieu. 

 Le capteur est considéré par le plasma comme un objet extérieur au même titre que la 

sonde de Langmuir (cf. Chapitre 2 – I.C.1.a.i). La gaine électrostatique formée en périphérie du 

capteur induit une perturbation négligeable tant que le diamètre du capteur est inférieur au libre 

parcours moyen. Un capteur de diamètre important entraîne une diminution de la température 

à sa surface et une augmentation de son temps de réponse pour atteindre l’état stationnaire 

[200]. Les dimensions des capteurs utilisés sont de l’ordre du millimètre alors que le libre 

parcours moyen dans l’air à 1 Pa est supérieur à la dizaine de millimètres. 

 La température mesurée dans un plasma prend en compte les échanges énergétiques entre 

le capteur et le plasma dont la température est inconnue. Le plasma étant un milieu complexe, 

chargé et radiatif, ses différents éléments composent la température mesurée. L’environnement 

extérieur peut influer sur la valeur, la distance entre les parois métalliques du réacteur et la zone 

de mesure entre autres (négligeable au centre du réacteur). Différents flux de particules sont 

susceptibles d’influer sur la température mesurée à sa surface [178], [200]–[202]. 

- La capacité thermique du gaz dans l’enceinte est inversement proportionnelle à la pression. 

Dans l’hypothèse d’un gaz parfait, la pression est à l’image de sa température. A pression 

atmosphérique dans l’air, le temps de réponse du capteur est de l’ordre de la minute. Si les 

échanges thermiques entre le plasma et le capteur sont gouvernés par la température du gaz, 

la capacité thermique du capteur est équivalente à celle du gaz et le capteur atteint son régime 

stationnaire après quelques minutes (3 fois le temps de réponse). Lorsque la pression 

diminue, le temps de réponse du capteur augmente (≃ 30 min à 1 Pa). Expérimentalement, 

si une valeur de température constante est obtenue avant le régime stationnaire théorique du 

capteur, la température du gaz est inférieure à celle mesurée. Ce phénomène est observé pour 

les deux capteurs utilisés, les températures stables sont atteintes en moins de 30 min. 

L’échauffement en surface du capteur est alors régi par d’autres échanges. 

- La contribution des particules chargées est liée aux énergies cinétiques des électrons et 

des ions à travers la densité et la température électronique, l’énergie de recombinaison des 

ions en surface et le potentiel flottant. Le capteur de température étant un objet flottant dans 

le plasma, son potentiel est exprimé en fonction de ses dimensions et de la température 

électronique. La source MW-ECR génère des plasmas de fortes densités, supérieures à 

1014 m-3 quelle que soit la position, la température du capteur en dépend fortement. 

- Les espèces excitées du plasma sont négligeables dans les échanges énergétiques en surface 

du capteur. Elles sont exprimées à travers des niveaux résonants et métastables. 

- Les radiations en surface de la sonde sont déterminées par la différence entre son émissivité 

et celle des matériaux environnants (parois du réacteur). Ces valeurs évoluent peu avec les 

conditions opératoires et la mesure de température est réalisée loin des parois mais elles 

constituent le phénomène de refroidissement majoritaire en surface des capteurs. 
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Les flux de particules chargées dominent le chauffage en surface des capteurs. Leur 

refroidissement est de type radiatif dans des plasmas d’argon (RF-ICP [200] et MW [178]). 
 

 La mesure de température par un capteur électrique est une méthode locale regroupant les 

échanges thermiques entre le milieu environnant, le plasma (ses différents constituants) et la 

surface du capteur. 

 

I.D.2. Evaluation de la température mesurée par un thermocouple de type K 

I.D.2.a. Principe de la mesure 

 La mesure de température avec un thermocouple repose sur l’effet Seebeck. Lorsque deux 

conducteurs de nature différente sont reliés entre eux par deux jonctions de températures 

différentes, une force électromotrice s’établit entre les deux. Celle-ci dépend uniquement de la 

nature des conducteurs et de leur température. L’une des températures est connue et utilisée 

comme référence, la soudure froide. L’autre correspond à celle mesurée par le capteur, la 

soudure chaude. La valeur de la force électromotrice est convertie numériquement en une 

température en degré Celsius par une équation polynômiale. Celle-ci est définie par les normes 

de fabrication du thermocouple en fonction de la nature des conducteurs et de leur isolation. 

I.D.2.b. Caractéristiques techniques du thermocouple de type K 

 Le thermocouple de type K à isolant minéral est conforme à la norme CEI 584 (RS PRO 

219-4393). Il est constitué de deux conducteurs en nickel-chrome et nickel-aluminium et de 

diamètre 3 mm. La jonction est isolée par une gaine minérale flexible en acier inoxydable pour 

réduire les interférences électromagnétiques. Ce thermocouple permet de mesurer des 

températures de -40°C à 1100°C avec une sensibilité de 40,7 µV/°C. 

 Il est associé à un circuit de conditionnement (cf. Figure I-25) pour amplifier la tension 

fournie par le thermocouple, déterminer le potentiel de soudure froide et évaluer la tension du 

capteur en le compensant. La température de la soudure froide est mesurée à partir d’un capteur 

électronique de température (LM35 Texas Instruments). Celui-ci convertit la température qu’il 

mesure au niveau de la soudure froide en une tension avec une sensibilité de 10 mV/°C. En 

parallèle, un amplificateur opérationnel (AD620 Analog Device), de gain 2450 pour une 

résistance 𝑅𝐺  de 20 Ω, permet d’amplifier les potentiels collectés à chaque soudure et d’en 

déterminer la tension mesurée dans l’enceinte. La conversion du signal de tension en 

température est réalisée à partir d’une carte d’acquisition (DAQ NI6008 National Instruments) 

et le traitement est effectué à partir d’un programme LabVIEW. 

I.D.2.a. Limitations dans la mesure 

 En présence de la source RF-CCP, l’électronique du capteur LM35 et le thermocouple 

(malgré l’isolation) sont soumis à des perturbations électromagnétiques. Celles-ci empêchent 

une mesure fidèle de la température de soudure froide et ne permettent pas de réaliser des 

mesures avec ce dispositif. 

 

 La température dans l’enceinte est déterminée en présence de la source MW-ECR à l’aide 

d’un thermocouple de type K. Les perturbations électromagnétiques causées par la présence de 

radiofréquence excluent son utilisation en présence de la source RF-CCP. 
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I.D.3. Evaluation de la température mesurée par une sonde Pt100 

I.D.3.a. Principe de la mesure 

 La température est évaluée à partir d’un courant qui parcourt la résistance. La variation 

de la résistance en fonction de la température suit une loi polynômiale. Elle peut être linéarisée 

pour de faibles variations en température pour définir la sensibilité thermique du capteur. 

Lorsqu’un courant traverse une résistance, celle-ci dissipe de l’énergie thermique par effet 

Joule. Cet auto-échauffement ajoute une contribution aux énergies échangées entre le capteur 

et le milieu et avec son environnement externe qui peut limiter la précision de la mesure. Les 

normes de fabrication des sondes définissent les valeurs nominales et leurs incertitudes compte 

tenu du matériau utilisé et de son enrobage. Elles sont répertoriées dans des tables de référence 

résistance-température pour chaque type de capteur. 

I.D.3.b. Caractéristiques techniques de la sonde Pt100 

 La sonde Pt100 (RS PRO 181-1980) est normalisée pour une résistance de 100 Ω à 0°C 

(norme CEI 751). Elle est composée d’un substrat en céramique recouvert d’une couche mince 

de platine et reliée par des fils en nickel-platine. Elle est dimensionnée par une surface 

collectrice de 4 mm². Sa sensibilité thermique dans le cadre d’une linéarisation est de 0,39 Ω/°C 

pour une gamme de températures de -50 à 600°C. 

 La mesure de résistance est relevée directement aux bornes de la sonde Pt100 par un 

multimètre (Fluke 83 Ⅴ) en fonction ohmmètre. Celui-ci génère une tension à ses bornes et 

mesure l’intensité du courant qui le traverse pour déterminer la valeur de la résistance, et donc 

la température en surface du capteur. 

I.D.3.c. Limitations dans la mesure 

 La sonde Pt100 dissipe de l’énergie dans son volume. Ce phénomène est appelé auto-

échauffement. Il est déterminé comme le produit de la résistance thermique entre le capteur et 

le milieu par la puissance résultant de l’effet Joule. Un courant d’auto-échauffement de 1 mA 

est mesuré par le multimètre. Cette faible valeur ne nuit pas à l’estimation de la température en 

surface du capteur en présence de la source RF-CCP. 

Figure I-25 Dispositif de mesure avec le thermocouple et conditionnement du thermocouple 
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 Celle-ci ne peut pas être la seule utilisée pour l’ensemble des mesures. En présence de la 

source MW-ECR, les valeurs mesurées par ce capteur sont inférieures à celles du thermocouple. 

Un exemple comparatif est présenté dans le Tableau I-6 à la position Y = 14 cm. 

Capteur Puissance MW injectée 

50 W 100 W 150 W 

Thermocouple 39°C 72°C 77°C 

Sonde Pt100 41°C 54°C 56°C 

 

La mesure par sonde Pt100 est réalisée directement par un ohmmètre. Dans un cas idéal, la 

valeur de la résistance mesurée est exactement le ratio entre la tension à ses bornes 𝑈 par le 

courant qui le traverse 𝐼𝑂ℎ𝑚𝑚è𝑡𝑟𝑒. En pratique, lorsque la puissance MW augmente, le capteur 

est porté à un potentiel flottant 𝑉𝑓 dans le plasma. L’anode est à un potentiel 𝑉𝑓 + ∆𝑈 et sa 

cathode à 𝑉𝑓 − ∆𝑈. Le courant qui lui est associé est composé d’une contribution électronique 

𝐼𝑒 et d’une contribution ionique 𝐼𝑖 qui ne s’annulent pas étant donné que les électrons sont plus 

mobiles que les ions. Les électrons engendrent un courant plus important à la cathode que celui 

des ions à l’anode. La résistance donnée par l’ohmmètre aux bornes de la sonde Pt100 étant 

sous-estimée par rapport à sa valeur réelle, la température déterminée par ce capteur est 

inférieure à celle du thermocouple pour des puissances supérieures à 100 W. 

 En présence de la source RF-CCP, les oscillations radiofréquences permettent une 

compensation entre les courants ionique et électronique amenée par la composante alternative 

du potentiel plasma. La température déterminée pour une puissance totale équivalente permet 

d’obtenir une valeur cohérente entre les mesures réalisées au thermocouple avec la source MW-

ECR et celles effectuées avec la sonde Pt100 en présence des deux sources (cf. Tableau I-7). 

Puissance totale : 150 W Température mesurée 

MW RF Thermocouple Sonde Pt100 

150 W 0 W 77°C 56°C 

50 W 100 W - 74°C 

 

 La sonde Pt100 permet de mesurer la température dans l’enceinte lors du couplage des 

deux sources. Elle n’est pas utilisée dans le cas où la source MW-ECR est seule à cause du 

déséquilibre entre les courants électronique et ionique à sa surface. 

  

Tableau I-6 

Comparaison des mesures réalisées avec les deux capteurs à la position Y = 14 cm 

Tableau I-7 

Comparaison des mesures de température réalisées à puissance totale équivalente à Y = 14 cm 
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II. Efficacité fongicide et détoxifiante du plasma 

 La problématique de la contamination fongique impacte principalement les productions 

de céréales. Le blé étant la céréale la plus consommée et cultivée en France, des grains de blé 

tendre sont analysés. Leur contamination fongique native est estimée comme donnée d’entrée 

afin d’évaluer l’efficacité du procédé plasma en tant qu’outil fongicide. Les moisissures 

détectées sur ces graines peuvent également produire des mycotoxines dangereuses pour la 

santé humaine. Le pouvoir de dégradation des molécules par ce procédé plasma est évalué pour 

l’une d’elles. La conservation des propriétés de panification et de germination des graines 

traitées est analysée pour garantir la conformité du produit dans son objectif applicatif. 

 La validité des différentes expériences réalisées pour répondre à cette problématique est 

évaluée d’un point de vue statistique (cf. Annexe IV). Les substances chimiques employées sont 

répertoriées dans l’annexe V. Les milieux de culture préparés et leurs principales 

caractéristiques se trouvent dans l’Annexe VI. 

II.A. Graines sélectionnées 

 Les céréales utilisées pour évaluer l’efficacité fongicide du procédé plasma sont des 

graines de blé tendre panifiable (Triticum aestivum L.). Le choix s’est porté sur un blé local 

dont la culture est garantie raisonnée en produits chimiques par la certification CRC® (Culture 

Raisonnée Contrôlée). La fertilité des sols est étudiée, l’apport d’eau, la fertilisation et les 

traitements sont raisonnés. Le stockage est réalisé sans traitement, à l’air naturel. Ces graines 

proviennent du Moulin de Rivières5, dans le Tarn. Cette meunerie fabrique des farines 

artisanales à destination des boulangeries de la région. 

II.B. Etude de l’efficacité fongicide du plasma sur le blé 

 L’étude bibliographique sur les contaminations fongiques du blé a mis en évidence quatre 

genres de moisissures prépondérants en fonction des conditions environnementales et de leurs 

besoins nutritifs (cf. Chapitre 1 – I.B.1.b). Les genres Fusarium spp. et Alternaria spp. 

proviennent majoritairement des sols alors que les genres Aspergillus spp. et Penicillium spp., 

contaminent les réserves. La première partie de cette étude consiste à identifier les genres 

fongiques natifs contaminant les grains de blé sélectionnés. La contamination native totale est 

quantifiée, sans distinction du genre afin d’évaluer ensuite l’efficacité fongicide du plasma à 

partir de la survie de ces moisissures à une exposition au plasma. 

II.B.1. Evaluation des contaminations fongiques natives 

 La présence d’une contamination fongique native est exprimée comme un taux de 

contamination par grain de blé. Elle est estimée en disposant les graines sur un milieu de culture 

nutritif pour les moisissures et restrictif pour les bactéries. 

 Pour chaque réplica, 200 graines de blé sont réparties sur le milieu de culture DG18 à 

raison de 10 graines par boîte de Pétri. Parmi elles, 100 graines sont directement issues du lot 

de blé. Les 100 autres sont décontaminées en surface par immersion dans du chlore à 0,4% 

pendant 2 minutes. Un lavage à l’eau distillée stérile avec agitation est réalisé pendant 1 minute. 

 
5 https://www.moulinderivieres.fr/ 
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L’eau est ensuite retirée de l’échantillon. La comparaison entre les deux échantillons permet 

d’évaluer la contamination présente en surface (contamination des réserves et des champs) et 

en volume des graines (contamination des champs). L’utilisation de chlore permet d’inhiber la 

croissance des contaminants de surface des échantillons. Après une incubation de 5 jours à 

25°C, le nombre de graines contenant des moisissures est décompté sur chaque boîte afin 

d’évaluer le pourcentage moyen de graines contaminées. 

II.B.2. Détermination des genres des moisissures natives 

 Le genre des moisissures sur un substrat contaminé peut être identifié par observation aux 

échelles macro et microscopiques des caractéristiques morphologiques d’une moisissure ayant 

été soumise à différentes conditions. 

II.B.2.a. Isolement des moisissures 

 La diversité des moisissures isolées par grain de blé est comptabilisée pour évaluer la 

proportion des différents genres présents sur ce blé. La première étape d’identification consiste 

à isoler les moisissures afin d’assurer un échantillon purifié, i.e. une seule moisissure colonisant 

un milieu de culture. 

 L’isolement des moisissures présentes sur un échantillon permet de purifier l’échantillon 

à observer afin d’identifier le genre auquel la moisissure appartient. Un prélèvement de chaque 

moisissure présente sur l’échantillon initial (contaminants du blé cultivés dans le Chapitre 2 – 

II.B.1) est réalisé. Celui-ci est inoculé seul sur un milieu PDA et incubé pendant 5 jours à 25°C. 

L’échantillon est considéré purifié à partir du moment où une seule moisissure a colonisé le 

milieu PDA. Si l’isolement n’est pas effectif, un nouveau prélèvement de chaque contaminant 

est mis en culture dans des boîtes de Pétri séparées jusqu’à obtenir un échantillon purifié. 

II.B.2.b. Identification des moisissures 

 Les moisissures isolées sur le PDA sont repiquées sur différents milieux de culture (CYA, 

MEA et G25N) selon le protocole mis en place par Pitt et Hocking [8]. Celles-ci sont incubées 

pendant 7 jours dans les conditions suivantes : MEA 25°C ; G25N 25°C ; CYA 5°C, 25°C et 

37°C. Deux moisissures peuvent être inoculées dans une même boîte de Pétri pour les 

conditions G25N 25°C, CYA 5°C et CYA 37°C. L’utilisation de trois milieux et la différence 

de température sont justifiées par la façon dont se développent les moisissures en fonction des 

nutriments qu’elles consomment et des conditions physiques dans lesquelles elles sont 

cultivées. Les clés d’identification permettent de croiser les morphologies obtenues pour 

chaque milieu afin d’assurer l’identification du genre de la moisissure observée. 

 Les caractéristiques morphologiques des moisissures sont analysées aux échelles macro 

et microscopiques. Des clés dichotomiques telle que celles de Pitt et Hocking [8] répertorient 

et hiérarchisent les critères menant à l’identification du genre de la moisissure observée. 

- Les premiers critères sont d’ordre macroscopique : la formation de colonies sur un milieu de 

culture et à une température d’incubation donnés, leur couleur, leur diamètre de 

développement, la présence de spores et la forme des hyphes. 

- Les observations microscopiques du thalle et des conidies (cf. Chapitre 1 – I.B.1.b) 

permettent d’aboutir à un seul genre correspondant à l’ensemble des critères de sélection. 

Les échantillons observés au microscope optique (Leica couplé à une caméra modèle Leica 

ICC50 W) sont préparés en récupérant une partie de la colonie comprenant des spores à l’aide 
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d’une aiguille d’inoculation. Si le mycélium est abondant, celui-ci est prélevé délicatement et 

déposé dans une goutte de milieu de montage sur une lame de microscope. Sinon, un carré de 

gélose, de côté 3 mm et le plus fin possible, est prélevé et déposé sur une lame de microscope. 

L’ensemble est chauffé au bec Bunsen avec une légère agitation jusqu’à évaporation de la 

gélose. Une goutte de bleu de lactophénol est ajoutée pour améliorer le contraste [8]. 

 

 Le blé est susceptible d’être contaminé par des moisissures de genres différents, dans le 

champ et pendant les périodes de stockage. La caractérisation des contaminations fongiques 

natives des échantillons de blé a permis d’évaluer leur taux de contamination et le genre des 

moisissures présentes sur le lot analysé. 

 

II.B.3. Evaluation de l’efficacité fongicide du plasma 

 Le nombre d’unités formant des colonies de moisissures pour un gramme de blé (UFC/g) 

est estimé sur l’ensemble des moisissures, sans distinction du genre pour évaluer l’efficacité 

fongicide des plasmas générés par la source MW-ECR puis en lui couplant la source RF-CCP. 

 Pour chaque réplica, 10 g de blé sont utilisés. Cela représente un échantillonnage initial 

de l’ordre de 104 UFC/g de moisissures. Les échantillons sont soumis à différentes conditions 

opératoires afin de déterminer l’efficacité du plasma dans l’inactivation des moisissures. 

 Les moisissures sont récupérées dans de l’eau peptonée en utilisant un stomacher (modèle 

BagMixer 400CC interscience). La suspension obtenue est ensuite diluée en série dans l’eau 

peptonée à 0,1%. Les dilutions successives de chaque échantillon sont inoculées en duplicata 

sur un milieu de culture DG18. Les échantillons sont incubés à 25°C pendant 7 jours. Le nombre 

d’unités formant colonie est évalué sur les boîtes de Pétri contenant entre 10 et 150 colonies 

distinctes (limites de significativité de la méthode). La survie des moisissures est alors 

déterminée en UFC/g à l’aide du facteur de dilution. 

 

 La contamination fongique native, tout genre confondu, est estimée pour l’échantillon de 

graines de blé et exprimée en UFC/g de blé. Son taux est suffisamment élevé pour observer un 

effet du procédé plasma en évaluant la survie des moisissures par décompte sur plaques de 

milieu de culture. 

 

II.C. Etude de l’efficacité détoxifiante du plasma 

 Les céréales sont majoritairement contaminées par des moisissures du genre Fusarium 

spp., capables de produire des mycotoxines en quantité suffisante pour affecter la santé du 

consommateur. La principale mycotoxine produite dans le genre Fusarium spp. est le 

déoxynivalénol (DON). Elle appartient à la famille chimique des trichothécènes B. La première 

partie des analyses consiste à déterminer la concentration initiale de DON sur les graines de 

blé. L’efficacité du procédé dans leur dégradation est basée sur une concentration initiale 

contrôlée de DON. 
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II.C.1. Analyse de la concentration en mycotoxine DON par la méthode ELISA compétitive 

II.C.1.a. Intérêts principaux de la méthode 

 Les concentrations en mycotoxines présentes sur des semences ou des produits 

transformés sont généralement mesurées par chimie analytique. La chromatographie, en phase 

liquide (HPLC, TLC) ou gazeuse (GC), est la technique la plus répandue dans l’industrie 

agroalimentaire compte-tenu de sa capacité à isoler des éléments-traces contenus dans une 

matrice [203]. Elle présente l’avantage d’atteindre des résolutions toujours plus fines, jusqu’au 

pg/ml [204], grâce au développement des détecteurs (fluorescence ou spectrométrie de masse). 

La préparation des échantillons et la conception du détecteur constituent les principaux 

inconvénients impactant la durée, le coût et la mobilité des expériences. 

 Les concentrations en déoxynivalénol (DON) sont mesurées en utilisant la méthode 

ELISA compétitive. Cette technique est moins conventionnelle mais permet de contourner les 

inconvénients de la chromatographie. Les analyses immunitaires sont spécifiques à une 

mycotoxine étant basées sur la reconnaissance des anticorps produits par la graine en présence 

de la toxine. Elles sont plus adaptées pour de faibles volumes d’échantillon et leur mise en place 

est plus simple, moins coûteuse et permet d’avoir une information rapide tout en réduisant la 

préparation des échantillons et les temps d’incubation [205]. Elles permettent également une 

détection directe d’une mycotoxine donnée en plein champ grâce à leur faible encombrement. 

La limite de détection de cette méthode est moins résolue que la chromatographie, de l’ordre 

du ng/ml, mais suffisante compte-tenu des quantités tolérées dans les céréales, selon la 

législation européenne CE n°1881/2006 [206]. Les travaux de Zheng et al. [207] et ceux de 

Klaric et al. [208] valident l’utilisation de cette procédure en corrélant les concentrations 

obtenues à partir de mesures réalisées par HPLC (respectivement TLC) avec un test ELISA 

spécifique à diverses mycotoxines sélectionnées. 

II.C.1.b. Mise en œuvre de la technique 

 Le test ELISA (Enzyme Linked ImmunoSorbent Assays) est basé sur la réponse 

immunitaire d’un substrat biologique à la présence d’une mycotoxine ciblée. D’un point de vue 

immunitaire, les mycotoxines DON sont des antigènes. Ces derniers peuvent être reconnus par 

un anticorps spécifique et déclenchent une réponse immunitaire dans l’organisme. Le test 

ELISA utilisé est une analyse colorimétrique compétitive entre l’antigène DON et un anticorps 

de détection. Si l’antigène est présent en plus grande quantité que l’anticorps de détection, le 

milieu est transparent à 450 nm, sinon, il est opaque. Un kit commercial est utilisé pour la 

quantification de la mycotoxine DON : kit B-TeZ ELISA Deoxynivalenol (BTDOEK-001). 

Des standards de concentrations connues de DON sont fournis pour réaliser une courbe de 

calibration et retrouver la concentration de DON présente dans l’échantillon traité. Le protocole 

mis en place dans le test est illustré sur la Figure II-1 et décrit ci-dessous. 

 

 Figure II-1 Principe de fonctionnement du test ELISA 
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Etape 1 : fixation de l’anticorps à doser – Le fond des puits des plaques 96 puits fournies dans le 

kit a été préalablement recouvert d’anticorps anti-DON à doser, capables de fixer des antigènes 

spécifiques (mycotoxine DON). 

Etape 2 : fixation des antigènes DON – Les échantillons sont ajoutés en duplicata à raison de 50 µl 

par puits et incubés dans le noir à température ambiante pendant 15 minutes, avec agitation de 

la plaque pour homogénéiser le milieu. 

Si les molécules de DON sont présentes dans l’échantillon, celles-ci se fixent sur les anticorps 

anti-DON au fond des puits. 

Etape 3 : fixation de l’anticorps de détection – Une solution contenant un anticorps conjugué à 

l’anticorps à doser est ajoutée à raison de 50 µl par puits. L’ensemble est incubé dans le noir à 

température ambiante pendant 15 minutes, avec agitation de la plaque. 

Un anticorps conjugué se fixe à un anticorps à doser qui n’est pas déjà fixé à un antigène DON. 

Il a été préalablement lié à une enzyme qui favorise la réaction colorimétrique permettant de 

détecter la présence des anticorps au moment de l’analyse spectrophotométrique. 

Etape 4 : lavage – L’excès en anticorps de détection est éliminé dans chaque puit en retirant la 

suspension et en réalisant deux lavages successifs avec 300 µl de solution fournie dans le kit. 

Cette solution est préalablement diluée à 10-1 conformément aux proportions précisées. 

Etape 5 : révélation des anticorps – Une solution substrat de péroxydase (3,3’,5,5’-

Tetraméthylbenzidine, TMB) est ajoutée à raison de 100 µl par puits. L’ensemble est incubé 

dans le noir à la température ambiante pendant 15 minutes avec agitation de la plaque pour 

homogénéiser le milieu. 

Une réaction colorimétrique entre le TMB et l’enzyme fixée est mise en place pour révéler la 

présence d’anticorps dans l’échantillon. Si la solution devient bleue, l’enzyme est présente dans 

le puits. En reprenant les étapes en sens inverse, cela signifie que des molécules de DON sont 

présentes dans l’échantillon. 

Etape 6 : arrêt de la réaction – 25 µl de solution d’acide sulfurique (solution STOP-H2SO4) sont 

ajoutés. La coloration devient jaune instantanément au contact entre les deux solutions. 

Cette solution est utilisée pour arrêter la réaction précédente et permettre une analyse 

quantitative de la présence de DON dans l’échantillon. 

Etape 7 : détection de la présence de DON – Une mesure de l’absorbance à 450 nm est réalisée à 

l’aide du spectrophotomètre à lecture automatique de plaques (TECAN Infinite 200 PRO). 

 

 La moyenne des densités optiques (D.O.) est effectuée pour chaque échantillon et 

standard dupliqué. Une courbe de calibration est effectuée en parallèle des échantillons à partir 

des solutions standards fournies par le kit (6 solutions dont les concentrations varient de 0 à 

120,0 ng/ml). Son expression mathématique est déterminée à partir du logiciel MyAssays. Les 

D.O. mesurées pour les standards et le facteur de dilution des échantillons constituent les 
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données d’entrée permettant d’estimer les concentrations de DON en ng/g des échantillons à 

partir d’une régression logistique de la forme 𝑦 = 𝑑 +  
𝑎−𝑑

1+(
𝑥

𝑐
)

𝑏 . 

La documentation du kit annonce une limite de détection pour la farine de blé de 12 ng/g. 

 

 Une analyse immuno-enzymatique compétitive (test ELISA) est réalisée pour déterminer 

la concentration de la mycotoxine DON présente sur différents échantillons de volume réduit. 

 

II.C.2. Détermination de la concentration initiale de DON sur le blé 

 Une étude préliminaire est réalisée afin de déterminer la concentration native de DON sur 

un lot statistique de graines de blé. 

 Pour chaque réplica, 10 g de blé sont traités puis moulus afin d’en récupérer 5 g pour 

l’analyse ELISA. La récupération des molécules de DON fixées sur les graines de blé s’effectue 

en ajoutant 5 g de blé moulus dans 25 ml d’eau distillée. La suspension est mélangée au vortex 

pendant 3 minutes puis centrifugée à 3000 g pendant 5 minutes. Elle est filtrée pour réaliser 

l’analyse quantitative à partir du kit de test ELISA. Le filtrat est dilué d’un facteur 1:5 à partir 

de la solution tampon fournie (DON-SAMPLE-BUFFER). Cette étape prépare les échantillons 

avec un facteur de dilution de 25 pour que les mesures d’absorption soient comprises dans la 

gamme de détection. La concentration de molécules de DON sur les grains de blé est évaluée 

par un test ELISA selon la méthode présentée dans le Chapitre 2 – II.C.1.b. 

II.C.3. Evaluation de la dégradation des molécules de DON par la source MW-ECR 

 La concentration initiale de DON sur le blé est trop faible pour évaluer l’efficacité du 

plasma dans la dégradation de la molécule (369±11 ng/g). L’étude du pouvoir détoxifiant de la 

source MW-ECR est décomposée en deux étapes pour lesquelles la concentration initiale de 

DON est fixée et suffisante pour observer une action du plasma. La concentration des DON est 

évaluée par une analyse ELISA compétitive (cf. Chapitre 2 – II.C.1.b). 

 L’apport de la source RF-CCP n’est pas évalué dans ces travaux compte-tenu du dispositif 

expérimental actuel. Dans le cadre de l’évaluation des contaminations fongiques et des 

concentrations en DON natives sur les grains de blé, ceux-ci sont disposés directement sur la 

grille. Lors de la contamination contrôlée en mycotoxine DON, les grains de blé sont disposés 

dans un récipient en aluminium afin d’éviter un transfert des toxines sur la grille. 

II.C.3.a. Préparation des échantillons pour l’analyse ELISA compétitive 

II.C.3.a.i. Evaluation sur un substrat en verre 

 Un substrat inerte plan en verre est sélectionné comme modèle pour valider l’efficacité 

du plasma dans la dégradation de la mycotoxine DON. Cette étude est couplée à une analyse 

par contamination contrôlée sur un substrat de blé (cf. Chapitre 2 – II.C.3.a.ii) afin d’évaluer 

l’impact de la géométrie du substrat sur le pouvoir détoxifiant du plasma. 

 Pour chaque réplica, la solution DON est appliquée à raison de 150 ng/ml sur un substrat 

de verre de 1 cm2. Les échantillons sèchent à température ambiante sous hotte pendant au moins 

30 minutes avant d’être exposés aux conditions de traitement. Les molécules de DON sont 
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récupérées après traitement en immergeant les substrats de verre dans 1 ml d’eau distillée 

pendant 30 minutes. Le filtrat est récupéré pour être analysé. 

II.C.3.a.ii. Evaluation sur des grains de blé 

 Une quantité contrôlée de mycotoxines est appliquée sur les grains de blé afin de situer 

le procédé plasma dans le contexte agricole. Les grains de blé constituent un substrat en volume, 

possédant des aspérités en surface, l’effet matrice du substrat est étudié. 

 Pour chaque réplica, 5 g de blé sont utilisés. la solution DON est appliquée à raison de 

2,5 µg/g sur un substrat de verre. Après exposition au plasma, les mycotoxines sont récupérées 

par centrifugation des grains de blé broyés en solution. Le surnageant est filtré pour réaliser 

l’analyse quantitative à partir du kit de test ELISA. 

II.C.3.b. Evaluation de l’efficacité détoxifiante du plasma 

 L’efficacité de la source MW-ECR est évaluée par comparaison entre la teneur en toxine 

après un traitement plasma et celle présente dans un échantillon témoin non exposé au plasma. 

La puissance MW utilisée pour l’inactivation des moisissures est sélectionnée. 

- La cinétique de dégradation de la molécule est abordée en fonction du temps d’exposition 

des échantillons de verre au plasma MW. 

- Une condition témoin non exposée et une condition de plasma MW sont réalisées sur les 

graines de blé contaminées compte-tenu des résultats sur les substrats de verre. 

 

 L’efficacité du plasma MW dans la dégradation des molécules DON est évaluée à partir 

d’une analyse ELISA compétitive. L’utilisation de deux substrats différents permet de mettre 

en avant l’effet de la structure du substrat sur les capacités détoxifiantes du procédé plasma. 

 

II.D. Etude des effets du plasma sur les propriétés intrinsèques du blé 

 Le blé utilisé dans cette étude est commercialisé pour la fabrication du pain. La qualité 

des grains et de la farine ne doit pas être détériorée par un traitement au plasma comme cela 

peut être observé avec un traitement par abrasion ou par friction utilisé actuellement dans 

l’industrie [209]. Le taux d’humidité des grains entiers et moulus ainsi que la teneur en gluten 

sont évalués comme indicateurs de la préservation de la qualité du blé panifiable. 

 Les grains de blé sélectionnés étant cultivés selon une agriculture raisonnée, il est 

intéressant de pouvoir les semer sur plusieurs générations. La conservation de sa capacité 

germinative est estimée après les traitements au plasma par le taux de germination des graines. 
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II.D.1. Evaluation du taux d’humidité 

 La perte d’humidité engendrée par l’exposition des échantillons dans le réacteur est 

évaluée par le taux d’humidité. Celui-ci est mesuré par analyse gravimétrique à deux niveaux : 

dans les grains de blé entiers et dans la farine, une fois ceux-ci moulus. 

II.D.1.a. Evaluation du taux d’humidité des grains 

 Le taux d’humidité des grains de blé est déterminé à l’aide de l’humidimètre OHAUS 

MB25. Cet appareil mesure la différence de masse des échantillons en les déshydratant par un 

chauffage ohmique. L’humidimètre est configuré pour chauffer les échantillons à 105°C. Son 

temps de mesure est automatisé, il repose sur une mesure par dichotomie. Lorsqu’une même 

valeur de pesée est relevée plusieurs fois, elle correspond à la valeur attendue. La mesure est 

donnée avec une précision de 0,05% par 0,005 g. 

 Pour chaque réplica, 3 g de grains de blé sont utilisés afin de garantir une pesée comprise 

dans les limites de fonctionnement de l’humidimètre (0,5 – 20 g). Leur taux d’humidité est 

évalué pour chaque condition de mesure. 

II.D.1.b. Evaluation du taux d’humidité de la farine 

 Le taux d’humidité de la farine est évalué selon le protocole proposé par Serna-Saldivar 

[210], établi à partir des méthode de l’Association Américaine des Chimistes Céréaliers (AACC 

2000). Entre chaque étape, les échantillons sont placés dans un dessiccateur à gel de silice pour 

être protégés de l’humidité environnante. 

 Pour chaque réplica, 30 g de grains de blé sont traités. Ils sont moulus et tamisés afin 

d’obtenir 25 g de particules de blé de taille inférieure au millimètre. Les supports en aluminium 

vides sont chauffés au four (135°C – 30 min) puis refroidis au dessiccateur pendant 20 minutes. 

Ils sont pesés à vide à l’aide d’une balance de précision à 0,0001 g (OHAUS Adventurer). Une 

quantité de 2 g de farine est ajoutée sur les supports en aluminium. La masse totale est relevée 

comme quantité initiale. 

 Après exposition au plasma, les échantillons sont placés au four à l’aide d’une pince en 

bois pour éviter de les humidifier (135°C – 2 h). A la sortie du four, ils sont refroidis au 

dessiccateur pendant 30 minutes. La masse des échantillons secs est relevée sur la balance. 

Le taux d’humidité est calculé à partir de la différence de masse avant et après séchage de la 

farine au four à partir de la relation donnée dans l’Equation 31. 

 

 

%𝐻 =  
𝑀𝑎𝑠𝑠𝑒 𝑖𝑛𝑖𝑡𝑖𝑎𝑙𝑒 − 𝑀𝑎𝑠𝑠𝑒 𝑠è𝑐ℎ𝑒

𝑀𝑎𝑠𝑠𝑒 𝑖𝑛𝑖𝑡𝑖𝑎𝑙𝑒
× 100 

 

Equation 31 

 

 Le taux d’humidité est évalué dans les grains de blé pour assurer une préservation des 

qualités du blé pour de la panification. L’humidité présente dans la farine est également 

déterminée dans cet objectif. Cette dernière constitue également une étape préliminaire à la 

mesure de la teneur en gluten des échantillons. 
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II.D.2. Evaluation de la concentration en gluten du blé 

 La concentration en gluten dans la farine des échantillons de blé traités est évaluée en 

respectant les protocoles de l’AACC 2000 [210]. 

 Pour chaque réplica, 30 g de grains de blé sont traités. Ils sont moulus et tamisés (Fisher 

Scientific ISO 3310-1 – 100 µm) afin d’obtenir 25 g de particules de blé. Le taux d’humidité 

de la farine de blé des échantillons doit être fixé à 15% avant de mettre en œuvre la méthode. 

Celui-ci est mesuré par la méthode donnée dans la section 0 afin de déterminer la quantité d’eau 

à ajouter dans chaque échantillon de farine à partir de l’Equation 32. 

 

𝑀𝑎𝑠𝑠𝑒 𝑑′𝑒𝑎𝑢 = (
100−%𝐻 𝑖𝑛𝑖𝑡𝑖𝑎𝑙

100−%𝐻 𝑠𝑜𝑢ℎ𝑎𝑖𝑡é
− 1) × 𝑀𝑎𝑠𝑠𝑒 𝑑𝑒 𝑙′é𝑐ℎ𝑎𝑛𝑡𝑖𝑙𝑙𝑜𝑛 

 

Equation 32 

 

La quantité d’eau est alors ajustée sur chaque échantillon pour obtenir un taux d’humidité de 

15%. La répartition de l’eau dans les échantillons est homogénéisée en les mélangeant pendant 

10 minutes à température ambiante. La masse de farine sèche peut alors être estimée par la 

relation donnée dans l’Equation 33. 

 

𝑀𝑎𝑠𝑠𝑒 𝑑𝑒 𝑓𝑎𝑟𝑖𝑛𝑒 𝑠è𝑐ℎ𝑒 = 𝑀𝑎𝑠𝑠𝑒 𝑑𝑒 𝑙′é𝑐ℎ𝑎𝑛𝑡𝑖𝑙𝑙𝑜𝑛 × (
100 − %𝐻

100
) 

 

Equation 33 

 

 Une boule de pâte est formée en mélangeant chaque échantillon de 25 g de farine de blé 

avec 15 ml d’eau distillée dans un mortier. Elle est placée dans un bécher à moitié rempli d’eau 

distillée (26°C – 1 h). La boule est lavée dans un tamis de maille de 180 µm et malaxée sous un 

filet d’eau pour retirer l’excédent de matériel soluble (amidon, protéines et sucres). La 

procédure s’arrête lorsque l’eau issue du tamis est limpide. La boule est laissée au repos pendant 

1 heure et compressée manuellement pour en retirer l’excès d’eau. Une mesure de la masse de 

gluten humide est alors réalisée. Le gluten est déshydraté à l’étuve (60°C – 24 h) puis refroidi 

au dessiccateur pendant 20 minutes. La masse de gluten sec est mesurée. 

Le taux de gluten dans l’échantillon (sec ou humide) est établi à partir de l’Equation 34. 

 

%𝐺𝑙𝑢𝑡𝑒𝑛 (sec 𝑜𝑢 ℎ𝑢𝑚𝑖𝑑𝑒) =
𝑀𝑎𝑠𝑠𝑒 𝑑𝑢 𝑔𝑙𝑢𝑡𝑒𝑛 (sec 𝑜𝑢 ℎ𝑢𝑚𝑖𝑑𝑒)

𝑀𝑎𝑠𝑠𝑒 𝑑𝑒 𝑓𝑎𝑟𝑖𝑛𝑒 𝑠è𝑐ℎ𝑒
 

 

Equation 34 

 

 La teneur en gluten est évaluée sur de la farine humide et sèche pour assurer la 

préservation des propriétés de panification des graines de blé traitées au plasma. 
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II.D.3. Détermination du taux de germination des grains de blé 

 Le taux de germination des grains de blé est estimé à partir des recommandations de 

l’AOSA Rules for testing seeds (Association of Official Seed Analysts – 2016) [211]. 

 Un échantillon, constitué de 100 graines de blé, est exposé aux conditions de traitement. 

Des feuilles de papier de germination (Ahlstrom Munksjö Grade 196) sont taillées pour être 

insérées dans des boîtes de Pétri carrées de côté 10 cm. Elles sont stérilisées au four (180°C – 

3 h). Deux feuilles sont disposées au fond d’une boîte de Pétri carrée de côté 10 cm. Celles-ci 

sont humidifiées avec 10 ml d’eau distillée préalablement stérilisée à l’autoclave (121°C – 

15 min). Les grains de blé sont répartis sur les feuilles de germination humidifiées à raison de 

50 graines par boîte. Les échantillons sont incubés à 20°C pendant 7 jours en insérant les boîtes 

de Pétri dans des sacs de congélation scellés pour éviter d’assécher le papier. 

 Le taux de germination est estimé comme le ratio du nombre de graines germées par 

rapport au nombre total de graines. Une graine est considérée germée lorsque 2 mm de la 

radicule ont émergé de l’enveloppe [211]. 

 

 Le taux de germination des graines est évalué pour assurer la possibilité d’engendrer une 

nouvelle génération de blé issue de ces graines, dans un souci d’agriculture raisonnée. 
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III. Evaluation du procédé plasma pour la germination 

de semences 

 L’augmentation du rendement des semences est actuellement prioritaire au détriment de 

la biodiversité et de la sécurité sanitaire du producteur avec l’usage massif de pesticides dans 

les champs. Le développement de nouvelles pratiques, plus respectueuses de ces 

problématiques, réduit inévitablement les capacités de production. Dans ce contexte, des 

semences de poivrons sont exposées au procédé plasma afin de déterminer ses effets sur la 

germination des semences. 

 La validité des différentes expériences réalisées pour répondre à cette problématique sont 

évaluées d’un point de vue statistique (cf. Annexe IV). Les substances chimiques employées 

sont répertoriées dans l’Annexe V. 

III.A. Semences sélectionnées 

 Les semences utilisées pour évaluer les effets du procédé plasma sur la germination sont 

des graines de poivron Cubo orange (Capsicum annuum L.). Le choix s’est porté sur des 

semences paysannes (Agrosemens SAS), labélisées BIO. Elles sont garanties non modifiées 

génétiquement et limitées en intrants chimiques. Une sélection de 15000 graines provenant d’un 

même lot est réalisée pour cette étude. Le fournisseur annonce un taux de germination de 

76±5%. Les contaminations fongiques natives sont évaluées sur les semences pour vérifier leur 

impact sur la germination (protocole – cf. Chapitre 2 – II.B.1). 

III.B. Etude des effets du plasma sur les propriétés intrinsèques du poivron 

III.B.1. Etude des effets du plasma dans la germination 

III.B.1.a. Evaluation de la viabilité des graines 

 La viabilité des graines de poivron est évaluée par le test de coloration au chlorure de 

tétrazolium (TZ : 2,3,5-triphenyltetrazolium chloride). Le protocole est optimisé à partir de 

ceux proposés par Santos et al. [212] et Verma et Majee [213]. 

 La viabilité des graines est estimée à partir de la respiration cellulaire. Une semence viable 

contient de l’oxygène dans ses cellules, qu’elle soit en phase dormante ou prête à la 

germination. Le test de coloration au TZ consiste à évaluer la teneur en oxygène dans la graine 

par réaction avec le chlorure de tétrazolium. Ce dernier pénètre dans chaque cellule et produit 

du formazan, de couleur rouge, lorsqu’il est en présence d’oxygène. La proportion d’oxygène 

dans le lixiviat des graines broyées est évaluée par spectrophotométrie d’absorption. 

 Un échantillon constitué de 20 graines est exposé aux conditions opératoires. Les graines 

sont ensuite hydratées dans 10 ml d’eau distillée et incubées pendant 16 heures à 30°C. Elles 

sont ensuite entaillées sur 2 mm puis immergées dans 1 ml de solution de TZ à 5% dans des 

tubes eppi de 2 ml dont le couvercle se visse. L’ensemble est recouvert d’aluminium pour 

assurer une obscurité totale et incubé pendant 4 heures à 30°C pour permettre la formation de 

formazan si les graines sont viables. 

 Les échantillons sont lavés à l’eau distillée pour assurer la fin de la réaction chimique. 

Les graines mises en solution dans 1 ml d’éthanol puis l’ensemble est broyé à l’aide d’un 
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homogénéisateur (Bead Mill 4 Homogenizer Fisherbrand™). Le lixiviat est extrait pour être 

analysé par spectroscopie d’absorption. L’absorbance du formazan présent dans chaque 

échantillon est mesurée à 485 nm. Le témoin négatif, ne contenant aucune cellule viable est un 

échantillon traité à l’autoclave (121°C – 15 min), son absorption est minimale 𝐴𝑚𝑖𝑛. Le taux de 

viabilité %𝑉 dans l’échantillon est estimé par la relation donnée par l’Equation 35. 

 

 

%𝑉 =
𝐴𝑚𝑖𝑛 − 𝐴

𝐴𝑚𝑖𝑛
× 100  

 

Equation 35 

 

III.B.1.b. Evaluation du taux et de la vitesse de germination 

 Les propriétés de germination des graines de poivron sont estimées à partir des 

recommandations de l’AOSA Rules for testing seeds (Association of Official Seed Analysts – 

2016) [211]. 

 Un échantillon est constitué de 100 semences. Les graines sont mises à germer sur du 

papier de germination (Ahlstrom Munksjö Grade 196) stérilisé au préalable au four (180°C – 

3 h). Deux feuilles de germination sont insérées dans une boîte de Pétri carrée de côté 10 cm 

avant d’être humidifiées avec 10 ml d’eau distillée, préalablement stérilisée à l’autoclave 

(121°C – 15 min). Les graines sont réparties sur les feuilles humidifiées à raison de 50 graines 

par boîte. Après exposition aux conditions de traitement, les échantillons sont incubés à deux 

températures différentes dans la journée (20°C – 16 h / 30°C – 8 h) pendant 14 jours en insérant 

les boîtes de Pétri dans des sacs de congélation scellés pour éviter d’assécher le papier. 

 Le décompte du nombre de graines germées est évalué tous les jours par rapport au 

nombre total de graines. Un taux de germination par jour est alors établi et permet d’obtenir 

l’évolution du taux de germination en fonction des jours post-traitement. Le taux de germination 

final est estimé à 14 jours comme le rapport du nombre de graines germées par le nombre total 

de graines. Une graine est germée lorsque 2 mm de la radicule ont émergé de l’enveloppe. 

 

 La viabilité des graines est mise en évidence pour vérifier que le plasma n’engendre pas 

d’effet négatif sur celles-ci. Le taux et la vitesse de germination des semences en fonction des 

conditions de traitement sont ensuite évalués pour déterminer l’efficacité du procédé plasma. 

 

III.B.2. Evaluation des propriétés physico-chimiques 

 Le taux d’humidité de la graine et la perméabilité de sa surface sont évalués comme 

indicateurs des modifications physico-chimiques apportées par le procédé plasma. 

III.B.2.a. Estimation du taux d’humidité 

 Le taux d’humidité est calculé à partir de la différence de masse des semences avant et 

après séchage au four. 

 Pour chaque réplica, 10 graines sont utilisées. Les échantillons exposés sont disposés dans 

des coupelles en aluminium dont la masse est préalablement déterminée à la balance de 

précision à 0,0001 g (OHAUS Adventurer). Une pesée initiale des échantillons est réalisée 
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avant de les placer au four à 90°C pendant 72 heures afin de déshydrater les grains. Une pesée 

finale de la masse sèche est réalisée en sortie du four. Leur taux d’humidité est alors estimé à 

partir de l’Equation 31. 

 

 Le procédé plasma étant à basse pression, le taux d’humidité est vérifié avant et après 

traitement pour vérifier l’effet de la déshydratation des graines sur le processus de germination. 

 

III.B.2.b. Mesure de la perméabilité de la surface 

 La perméabilité des graines de poivron est évaluée par une acquisition numérique de 

l’étalement d’un colorant liquide en surface d’une graine. 

 Pour chaque réplica, 5 graines sont exposées aux conditions opératoires. Une goutte de 

bleu de méthylène de 1 µl de diamètre est déposée manuellement en surface de chaque graine. 

Une caméra numérique (VEHO Discovery VMS-001) est utilisée pour visualiser l’étalement 

du colorant. Deux diamètres de la goutte sont mesurés sur chaque graine comme indicateur de 

cet étalement. Un diamètre d’étalement important induit une perméabilisation de la surface. 

 

 La perméabilité de la surface des graines est estimée pour évaluer la capacité du plasma 

à rendre hydrophile la surface des graines. Une graine plus hydrophile peut emmagasiner plus 

rapidement l’eau et les nutriments provenant du sol pour favoriser la germination mais elle peut 

également être plus contaminée par des agents extérieurs (moisissures et bactéries). 

 

III.B.3. Evaluation des propriétés biochimiques 

III.B.3.a. Définition du rôle des antioxydants 

 La présence des espèces réactives de l’oxygène dans une graine cause un stress oxydatif 

responsable de dommages cellulaires et entraîne une baisse de la germination des semences. 

Les graines possèdent des antioxydants, aux caractéristiques chimiques différentes, pour se 

défendre contre les processus d’oxydation variés auxquels ils doivent faire face. Plusieurs 

méthodes peuvent alors être mises en œuvre pour déterminer ces différents antioxydants et 

obtenir une réponse complète de l’activité antioxydante de l’échantillon. Dans cette étude, une 

méthode biochimique, déjà mise en œuvre sur des semences du genre Capsicum annuum L. par 

Sahitya et al. [214] est employée : le piégeage du radical DPPH. 

 Pour chaque réplica, 1,5 g de graines de poivron sont exposés aux conditions opératoires. 

Les échantillons sont broyés au pilon dans un mortier en excès d’azote liquide puis tamisés afin 

de récupérer les particules de taille inférieure à 100 µm. Le piégeage du radical DPPH est 

effectué à partir de 100 mg de poudre. 

III.B.3.b. Evaluation de l’activité antioxydante par piégeage du radical DPPH 

 La présence d’antioxydants dans les graines de poivron est évaluée par la méthode du 

piégeage du radical libre DPPH (2,2-diphényl-1-picrylhydrazyl) à partir du protocole établi par 

Sahitya et al. [214]. Cette technique consiste à estimer l’activité antioxydante dans la graine, 

i.e. sa capacité à résister à l’oxydation, par piégeage d’un radical libre. Le principe de la mesure 
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repose sur une réaction d’oxydo-réduction entre un composé radicalaire, le DPPH et un 

antioxydant présent dans la graine (e.g. composé phénolique, vitamine). Le DPPH en solution 

dans du méthanol est de couleur violette. En présence d’un antioxydant dans le milieu, un 

complexe de DPPHH (forme réduite du DPPH) se forme. La solution se décolore dans les tons 

de jaune. Cette dernière est analysée par spectrophotométrie d’absorption pour quantifier la 

présence des antioxydants. 

 Chaque échantillon est immergé dans 2 ml de méthanol pendant 10 heures à température 

ambiante puis la suspension est filtrée. Le filtrat est mélangé à 3 ml de DPPH à 0,1 mmol/ml 

dissout dans du méthanol. L’ensemble est incubé 30 minutes dans le noir à température 

ambiante. Une courbe d’étalonnage est réalisée à partir d’un antioxydant de référence, l’acide 

ascorbique pour permettre de quantifier la mesure. Une mesure de l’absorption à 517 nm est 

réalisée à l’aide d’un spectrophotomètre (Thermo Scientific Genesys 20) pour détecter la 

présence de DPPHH (jaune). L’activité du radical DPPH %𝑎𝐷𝑃𝑃𝐻 est établie à partir de 

l’Equation 36. Une augmentation de l’activité du radical correspond à une augmentation de la 

concentration en antioxydant dans l’échantillon. 

 

 %𝑎𝐷𝑃𝑃𝐻 =  
𝐴𝑡é𝑚𝑜𝑖𝑛−𝐴é𝑐ℎ𝑎𝑛𝑡𝑖𝑙𝑙𝑜𝑛

𝐴𝑡é𝑚𝑜𝑖𝑛
× 100 Equation 36 

 

 La présence des antioxydants dans les graines est évaluée à partir du piégeage du radical 

DPPH. Cette donnée permet d’assurer que les espèces réactives de l’oxygène, oxydantes du 

plasma, ne nuisent pas au bon développement de la germination. 

 



102 

 

 

 Ce chapitre présente les résultats obtenus à partir des diagnostics électriques et optiques 

afin de définir les propriétés physiques des plasmas et leurs intérêts pour le traitement de 

semences. Les espèces générées et leur distribution spatiale dans le réacteur sont déterminées à 

partir d’une étude paramétrique, réalisée en fonction de la source à l’origine du plasma, de la 

puissance injectée dans la décharge et de la position dans l’enceinte. Les caractéristiques 

fondamentales des plasmas (densités électroniques, températures et fonctions de distribution 

des électrons) sont établies afin d’appréhender les mécanismes de production et de perte des 

espèces d’intérêt pour le traitement des semences, engageant l’inactivation des moisissures ou 

améliorant les propriétés germinatives d’une graine. L’ensemble de l’étude permet de définir 

les conditions opératoires à mettre en place pour les traitements des semences, en fonction de 

l’effet souhaité. 

 La première partie est consacrée à la description du plasma généré par la source MW-

ECR. L’applicateur MW-ECR est sélectionné pour sa capacité à produire de nombreuses 

espèces réactives. La répartition des espèces émissives caractéristiques d’un plasma d’air et des 

électrons est étudiée afin d’identifier les principales réactions mises en jeu dans le plasma. 

 La deuxième partie est axée sur le couplage des sources MW-ECR et RF-CCP. La source 

RF-CCP est associée à la source MW-ECR dans l’idée d’homogénéiser la répartition des 

espèces dans le volume et de disposer d’un degré de liberté supplémentaire sur les contributions 

en énergie et en flux de particules chargées. Différentes proportions de puissances RF et MW 

sont injectées dans la décharge afin de déterminer l’effet d’un apport de puissance RF sur les 

propriétés des plasmas. Les conditions opératoires optimales pour appliquer le procédé plasma 

au traitement de semences sont définies dans ce chapitre. 

  

Chapitre 3  

Caractérisation physique du plasma 
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I. Caractérisation physique du plasma MW 

 La variété des espèces présentes dans un plasma hors équilibre thermodynamique 

(électrons, ions, neutres, photons) le rend attractif pour des applications biologiques. Une 

connaissance approfondie de leur contribution en fonction des conditions opératoires permet 

d’optimiser la production d’une espèce ou d’un ensemble d’espèces en synergie. Une 

caractérisation du plasma est alors réalisée à partir de diagnostics optiques et électriques. 

 La première étape est l’identification des espèces émises par spectroscopie d’émission 

optique (SEO) indépendamment des paramètres étudiés. Les intensités des émissions du plasma 

généré par la source MW-ECR peuvent varier mais leur présence est observée sur les spectres 

dans les conditions de l’étude. Leur intérêt pour le traitement de semences est ensuite discuté. 

 La deuxième étape consiste à suivre l’évolution des paramètres fondamentaux du plasma 

en fonction de la puissance injectée dans la décharge et de la position dans l’enceinte. Les 

conditions expérimentales sont définies dans le Chapitre 2 – I.A.2.d) afin de garantir un transfert 

optimal de puissance dans le plasma (air synthétique, 50 sccm, 1 Pa, 25 – 175 W). 

- La variation en puissance révèle deux régimes de fonctionnement aux propriétés différentes. 

- La répartition des espèces dans le réacteur permet d’appréhender les mécanismes de réaction. 

I.A. Espèces émissives du plasma 

 L’identification des espèces émissives présentes dans le plasma permet de repérer certains 

agents responsables des actions biologiques observées sur les semences après un traitement. 

I.A.1. Identification des espèces 

 Les espèces présentes dans le plasma sont détectées par SEO entre 200 et 1000 nm et 

identifiées à partir des bases de données rapportées dans le Chapitre 2 – I.B.1.c.i. Un spectre 

typique des émissions optiques du plasma est représenté sur la Figure I-1. 

 

 
 

 
Figure I-1 Spectre des émissions optiques du plasma d’air  
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Les espèces excitées et ionisées présentes sur le spectre et caractéristiques d’un plasma d’air à 

basse pression sont répertoriées dans le Tableau I-1. Les bandes moléculaires attribuées au 

diazote 𝑁2
∗ sont majoritaires sur le spectre avec les émissions du premier système positif (PSP : 

503 – 1051 nm) ainsi que celles du second système positif (SSP : 281 – 498 nm). Les niveaux 

ionisés 𝑁2
+∗ représentatifs du premier système négatif (PSN : 325 – 586 nm) et du système 

auroral de Meinel (611 – 950 nm) sont également observés. La contribution de l’oxygène dans 

le plasma intervient à travers les émissions de monoxyde d’azote 𝑁𝑂𝛾
∗ (196 – 356 nm) et du 

radical hydroxyle 𝑂𝐻∗ (244 – 347 nm) dans l’UV. L’oxygène atomique 𝑂∗𝐼 est également 

présent. Certaines longueurs d’onde caractéristiques de ces émissions sont sélectionnées pour 

étudier l’influence des conditions opératoires sur le plasma. Celles utilisées pour la SEO sont 

notées en gras et celles suivies par la caméra ICCD filtrée sont soulignées dans le Tableau I-1. 

Espèce Système Transition Longueurs d’onde (nm) 

𝑁𝑂  Troisième système positif : 𝛾 𝐴 → 𝑋 219,9 ; 230,9 ; 237,0 ; 247,9 ; 

259,6 ; 268,0 ; 272,2 ;;kjijjkj,kj 
llll lll llll lll lll lll lll lll llll lll lll lll lll lll llll lll lll jjj jjj jjj jjjj j 

𝑂𝐻  Système 3064 Å 𝐴 → 𝑋 282,9 et 289,3 

𝑁2  Second système positif 𝐶 → 𝐵 297,7 ; 311,7 ; 315,9 ; 328,5 ; 

337,1 ; 353,7 ; 357,7 ; 367,2 ; 

371,1 ; 375,5 ; 380,5 ; 394,3 ; 

399,8 ; 405,9 ; 409,5 ; 414,2 ; 

420,1 ; 426,9 ; 434,4 ; 441,7 ; 

449,0 ; 464,9 ; 472,4 ; 481,5 ; 

491,7 ; 

 Premier système positif 𝐵 → 𝐴 537,3 ; 547,9 ; 559,2 ; 575,5 ; 

580,4 ; 585,4 ; 590,6 ; 595,9 ; 

601,4 ; 606,9 ; 612,7 ; 625,3 ; 

632,3 ; 639,4 ; 646,9 ; 654,5 ; 

662,4 ; 670,5 ; 678,9 ; 687,5 ; 

705,9 ; 727,3 ; 738,7 ; 750,4 ; 

762,6 ; 775,3 ; 789,6 ; 820,5 ; 

836,9 ; 854,2 ; 872,2 ; 891,2 ; 

920,4 ; 

𝑁2
+  Premier système négatif 𝐵 → 𝑋 391,4 ; 455,4 ; 514,8 ; 522,8 ; 

llll lll llll lll lll lll lll lll llll lll lll lll lll lll llll lll lll lll lll lll llll lll lll lll lll llll lll lll lll lll lll ll 

 Système auroral de Meinel 𝐴 → 𝑋 708,1 et 810,5 

𝑂  I 3𝑠 → 3𝑝 777,2 et 844,6 

* Longueur d’onde suivie par SEO (gras) – par caméra ICCD filtrée (soulignée) 

Tableau I-1 

Identification des espèces émises par le plasma généré par la source MW-ECR 
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I.A.2. Espèces d’intérêt pour le traitement de semences 

 L’air est sélectionné dans le procédé pour sa composition en espèces réactives. Ces 

dernières sont capables de modifier les propriétés physico-chimiques (nutriments et 

perméabilité membranaire) ou biologiques des cellules végétales et fongiques (cf. Chapitre 1 –

IV.A). Les espèces chargées peuvent intervenir au sein des cellules pour réguler la circulation 

de l’eau et des sels minéraux dans les vacuoles, nutriments essentiels au développement des 

plantes. Les espèces oxygénées et azotées sont initialement présentes dans les cellules et 

responsables de différents processus naturels. Le dioxygène est nécessaire à la respiration 

cellulaire, le diazote peut être source de nutriments. Les espèces réactives (RONS) formées 

dans le plasma peuvent accélérer des mécanismes initialement présents dans les cellules, 

menant à un développement plus performant (e.g. 𝑁𝑂 favorable à la germination des semences) 

ou, en excès, à la mort cellulaire (e.g. 𝑂𝐻 et 𝑂 utiles à la décontamination fongique des graines). 

A basse pression, les émissions UV sont également importantes dans les processus 

d’inactivation des micro-organismes, agissant en synergie avec les RONS [136]. 

 

 Plusieurs espèces caractéristiques d’un plasma d’air à basse pression sont identifiées à 

partir des spectres : 𝑁2, 𝑁2
+, 𝑁𝑂, 𝑂𝐻 et 𝑂. Chacune présente un intérêt dans le traitement de 

semences, e.g. NO favorise la levée de dormance menant à la germination, OH protège 

l’embryon contre les contaminants extérieurs. L’influence des conditions opératoires sur leurs 

intensités ainsi que leurs mécanismes de production et de perte sont abordés dans les sections 

suivantes. 

 

I.B. Régimes de fonctionnement de la décharge 

 Une modification de la distribution du plasma en fonction de la puissance injectée est 

observée dans les mesures d’imagerie ICCD. Celle-ci se retrouve dans l’évolution des densités 

électroniques et dans la répartition des espèces émissives du plasma. Cette variation suggère la 

présence de deux modes de fonctionnement de la décharge évoluant avec la puissance injectée. 

I.B.1. Distribution de la décharge 

 Une partie des émissions du plasma appartient au domaine spectral du visible. En 

première approche, il est possible d’observer la progression du plasma à l’œil nu en fonction 

des paramètres d’entrée. Par exemple, lorsque la puissance MW injectée augmente (> 100 W), 

la structure du plasma est modifiée. Ce constat est matérialisé par l’acquisition d’images 

intégrées dans le temps avec la caméra ICCD, sans filtre. La décharge est visualisée dans un 

plan de 20×20 cm² contenant la source MW-ECR et la grille porte-substrat (Y = 15 cm) à partir 

du dispositif présenté dans le Chapitre 2 – I.B.1.c.i. 

 Les images reconstituées de la distribution du plasma aux différentes puissances MW sont 

exposées sur la Figure I-2. Les profils des intensités sommées sur l’axe X à différentes 

puissances (cf. Equation 18) sont représentés dans la Figure I-3. 
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Observations en fonction des positions X et Y – Le plasma est généré au niveau de la tête de 

l’applicateur MW-ECR. Sa distribution dans l’enceinte suit une symétrie de révolution autour 

de l’axe de la source (X = 0 cm, Y). Quelle que soit la puissance injectée, le profil d’intensité 

(cf. Figure I-3a) montre qu’elle est atténuée en s’éloignant de la zone de génération du plasma 

suivant la direction Y. 

Observations en fonction de la puissance – En variant la puissance de 25 à 175 W, deux modes de 

distribution apparaissent (cf. Figure I-2). Les valeurs des intensités sommées extraites à 

proximité de la source (Y = 6 cm) ou de la grille (Y = 14 cm) sont reportées sur la Figure I-3b. 

- Tant que la puissance est inférieure à 100 W, le plasma est distribué de manière isotrope 

depuis la source MW-ECR. Une augmentation de la puissance entraîne une expansion du 

plasma en volume. Les intensités sommées augmentent linéairement. 

- Au-delà de 100 W, le plasma se resserre en anneau autour de l’applicateur MW-ECR. Il n’y 

a plus d’expansion du plasma en volume lorsque la puissance augmente. Les intensités 

sommées présentent des valeurs constantes. 

Figure I-2 Distribution du plasma dans le réacteur en fonction de la puissance visualisée par caméra ICCD en 

absence de filtre – grille à Y = 15 cm (pointillés) 

Figure I-3 Intensités sommées selon l’axe X : a) Profils le long de l’axe Y à différentes puissances 

b) Evolution en fonction de la puissance à Y = 6 cm et à Y = 14 cm 
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 Ce phénomène est marqué à proximité de la source (Y = 6 cm). Il est atténué à Y = 14 cm, 

dans une zone éloignée de la génération du plasma. Au-delà de 15 cm, les mesures de caméra 

sont perturbées par le support de la grille porte-substrat, elles ne sont pas exploitables. 

 

 Deux modes de distribution du plasma semblent alors se dessiner en fonction de la 

puissance injectée. A basse puissance (≤ 100 W), le plasma se développe de manière isotrope 

alors qu’il prend une forme toroïdale, concentrée autour de l’applicateur, à haute puissance. 

Une analyse des constituants est effectuée pour définir les propriétés des régimes de décharge. 

 

I.B.2. Distribution de la densité électronique 

 Dans le Chapitre 1 – III.B.1.a.i, le comportement conducteur/isolant du plasma vis-à-vis 

de l’onde micro-onde incidente est explicité à partir de sa permittivité diélectrique relative. 

Cette grandeur dépend des propriétés fondamentales du plasma, des températures et des 

densités électroniques, qui évoluent avec les conditions opératoires de pression et de puissance 

injectée dans la décharge. L’étude en fonction de la pression est réalisée dans le Chapitre 2 – 

I.A.2.a.ii à partir du rendement en puissance transmise de l’onde au plasma et corrélée aux 

résultats de simulation d’Hagelaar et al. [96]. La basse pression favorise ce transfert en 

présentant peu de collisions et une faible densité électronique. Le plasma se propage en volume 

dans l’enceinte tant que la densité électronique est inférieure à la densité critique 𝑛𝑐 (cf. 

Equation 4). Sinon, l’onde est évanescente et est atténuée en surface vers les bords du réacteur, 

là où la densité électronique est plus faible. La densité critique correspondant à une excitation 

de l’onde à une fréquence de 2,45±0,05 GHz est de 7,5.1016±0,4.1016 m-3. 

 La répartition de la densité électronique dans l’enceinte est déterminée en fonction de la 

puissance par les mesures locales de sonde de Langmuir. Elles sont confrontées aux mesures 

d’interférométrie micro-ondes (IMO), intégrées sur un volume de plasma. 

I.B.2.a. Densités électroniques locales par sonde de Langmuir 

 Une étude de l’évolution de la densité électronique en fonction de la puissance est réalisée 

à partir des mesures de sonde de Langmuir. Le dispositif et les méthodes d’extraction des 

paramètres plasmas sont présentés dans le Chapitre 2 – I.C.1. Cette technique permet de 

cartographier la répartition de la densité électronique dans la décharge (cf. Figure I-4) par 

interpolation numérique des mesures réalisées aux positions : X = 0 ; 5 ; 10 ; 15 cm et 

Y = 6 ; 14 ; 22 cm. La Figure I-5 met en avant l’influence des paramètres d’entrée (position X, 

position Y et puissance injectée) sur les valeurs des densités électroniques. 

 

 

Figure I-4 Cartographies des densités électroniques en fonction de la puissance déterminées à partir des mesures 

de sonde de Langmuir – grille à Y = 15 cm (pointillés) 
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Observations en fonction des positions X et Y – Dans la gamme des positions étudiées, la densité 

électronique n’excède pas la densité critique, l’onde se propage dans le plasma. La décroissance 

suivant l’axe X est significative en Y = 6 cm avec un ordre de grandeur d’écart (cf. Figure I-5a). 

En s’éloignant suivant l’axe Y, la densité électronique décroît et devient constante par rapport 

à l’axe X. Deux ordres de grandeurs peuvent être atteints entre les positions de mesure les plus 

extrêmes (cf. Figure I-5b). A proximité de la source (Y = 6 cm), quelles que soient la position 

X et la puissance, la densité électronique est supérieure à 1016 m-3, proche de la densité critique. 

A la position la plus éloignée de la source (Y = 22 cm), elle est inférieure à 2.1015 m-3. 

Observations en fonction de la puissance – La répartition de la densité électronique moyenne dans 

le réacteur évolue avec la puissance injectée. 

- En dessous de 100 W, elle est concentrée dans l’axe de la source. Elle augmente avec la 

puissance et se propage dans le volume du réacteur dans les directions X et Y. 

- A partir de 100 W, des densités de 1016 m-3 sont détectées au niveau de la grille (Y = 15 cm) 

sur l’ensemble des positions X. La densité n’évolue plus en volume dans l’enceinte. 

 La répartition de la densité électronique semble atteindre une saturation en augmentant la 

puissance à partir de 100 W. Cette progression est cohérente avec une diminution du rendement 

en puissance transmise dans cette gamme de puissances (cf. Chapitre 2 – Figure I-6 : 100% à 

50 W et 95% à 150 W). Les études du rendement en puissance transmise réalisées dans les 

Chapitre 1 –III.B.1.a.ii (théorique) et Chapitre 2 – I.A.2.a.ii (expérimentale) montrent un 

transfert efficace de la puissance vers les électrons du plasma (> 95%) à une pression de 1 Pa 

et pour des densités électroniques inférieures à la densité critique. La puissance moyenne 

absorbée par les électrons est alors la composante dominante de la puissance injectée dans la 

décharge. Elle est proportionnelle à la densité électronique à une pression fixée (cf. Equation 

7 : chauffage ohmique et Equation 9 : chauffage à la RCE). Celle-ci est alors proportionnelle à 

la puissance injectée tant que le chauffage des électrons par RCE est garanti. Elle peut être 

corrélée aux travaux expérimentaux de Baële et al. [215]. Ils évaluent la transmission de l’onde 

dans un plasma d’argon par un applicateur micro-ondes dipolaire à travers l’évolution de 

Figure I-5 Densités électroniques locales déterminées à partir des mesures de sonde de Langmuir : a) En fonction 

de la position X à différentes puissances b) En fonction de la puissance injectée aux trois positions Y, en X = 0 cm 

– Densité critique 𝑛𝑐 = 7,5.1016 m-3 (pointillés) 
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l’impédance et de la permittivité relative du plasma en fonction de la puissance. En variant la 

puissance de 0 à 150 W pour des pressions de 0,6 et 6 Pa, ils constatent une transition de mode 

du plasma d’une propagation dans le volume du plasma à faible puissance (< 50 W), tant que 

la permittivité est positive, vers un mode évanescent en surface à haute puissance. L’efficacité 

du transfert de puissance diminue à partir de 50 W. 

 La densité électronique dans un gaz atomique (argon) est généralement supérieure à celle 

dans un gaz moléculaire (air). Une densité plus élevée peut expliquer que la puissance limite de 

transition entre les modes de propagation de l’onde dans le plasma soit inférieure dans le cas 

d’un plasma d’argon. La saturation de la densité électronique peut également s’expliquer par 

les phénomènes de recombinaison électron-ion qui augmentent avec la densité. 

I.B.2.b. Densités électroniques intégrées sur le volume de plasma par IMO 

 Les mesures de densité électronique par sonde de Langmuir (SL) sont validées par des 

mesures d’interférométrie micro-ondes (IMO). Cette méthode repose sur le déphasage d’une 

onde à ultra haute fréquence se propageant dans le plasma. Elle permet de déterminer une valeur 

de densité électronique intégrée sur le volume de plasma traversé par l’onde. Le réacteur ne 

présentant pas deux hublots en vis-à-vis, la source est installée dans un autre réacteur pour 

réaliser les acquisitions (cf. Chapitre 2 – I.C.2.c). La progression de la densité en fonction de la 

puissance est déterminée sur une longueur de plasma de 20 cm à la position Y = 6 cm. Une 

caractérisation spatiale est effectuée chaque centimètre suivant l’axe X (X = 0 – 5 cm). Les 

mesures sont réalisées en triplicata pour avoir un écart-type, la densité moyenne est calculée et 

ses variations présentées. 

 La Figure I-6 présente les valeurs de densités électroniques obtenues par IMO. 

L’évolution des densités à différentes puissances en fonction de la position X est représentée 

sur la Figure I-6a. L’étude en puissance est comparée avec les valeurs déterminées par la sonde 

de Langmuir à partir de la Figure I-6b à la position X = 0 cm. 

 

Observations en fonction de la position X – La densité électronique est comprise entre 1016 m-3 et 

1017 m-3 quelle que soit la position X (cf. Figure I-6a). Elle est maximale autour de la tête de 

l’applicateur MW-ECR (X = 2 cm) ; elle décroît au centre et en s’éloignant de l’axe. 

Figure I-6 Densités électroniques à Y = 6 cm : a) Intégrées sur une ligne de visée de longueur 20 cm par IMO 

b) Comparaison des mesures de SL et IMO à X = 0 cm en fonction de la puissance 
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Observations en fonction de la puissance – Ce phénomène s’atténue en augmentant la puissance. 

- Si la puissance est inférieure à 100 W, la variation de la densité électronique suivant X avec 

un maximum à 2 cm est observée. 

- A partir de 100 W, la densité électronique sature avec la puissance. Sa répartition selon X 

est différente, elle est maximale jusqu’à X = 3 cm puis décroît (cf. Figure I-6b). 

 Les dernières observations sont concordantes avec les mesures réalisées par la sonde de 

Langmuir pour lesquelles une décroissance de la densité est constatée entre les mesures à X = 0 

et 5 cm. Des résultats similaires par comparaison entre différentes théories de sonde de 

Langmuir et une mesure par IMO sont proposés par Chen et al. [216], [217]. La répétabilité des 

mesures par IMO est estimée par un triplicata, l’incertitude est faible (< 10%). L’incertitude de 

la densité électronique par sonde de Langmuir n’est pas évaluée de manière statistique. Elle est 

estimée par comparaison entre les méthodes de détermination de la densité présentées dans le 

Chapitre 2 – I.C.1.c.i à 20% tant que la mesure n’est pas perturbée (cf. Chapitre 2 – I.C.1.b.ii). 

 Les densités en bordure de l’applicateur n’ont pas été mesurées compte-tenu de la 

configuration des réacteurs utilisés (distance minimale accessible : Y = 6 cm). Les simulations 

réalisées par Hagelaar et al. [96] permettent d’estimer la densité d’un plasma d’argon à 1 Pa au 

niveau de la tête d’un applicateur dipolaire MW-ECR. Les densités électroniques les plus 

élevées se trouvent dans la zone de RCE étant donné que les électrons y sont confinés par le 

champ magnétique. Celle-ci se situe sur les derniers centimètres de l’applicateur et présente des 

densités jusqu’à cinq fois supérieures à la densité critique lorsque la puissance augmente 

(50 W). La densité de puissance absorbée par les électrons suit le profil de la densité 

électronique, limitée par la densité critique. Par analogie, dans le plasma d’air généré par la 

source MW-ECR, une densité supérieure à la densité critique est supposée dans la zone de RCE 

aux puissances supérieures à 100 W. Cela conduit l’onde à se propager en surface du plasma 

pour gagner les zones de plus faible densité. Ce constat explique la saturation de la densité 

électronique selon la position Y à partir de 100 W. 

 

 Les mesures de sonde de Langmuir et d’IMO présentent des résultats concordants dans 

l’évaluation de la densité électronique. Ces méthodes l’estiment entre 1014 et 1017 m-3 sur 

l’ensemble des conditions opératoires (positions X et Y, puissance). Elle diminue en s’éloignant 

de sa zone de génération (région RCE autour de l’applicateur MW-ECR) et sature à partir de 

100 W, puissance limite de propagation de l’onde dans le volume de plasma. Ces observations 

sont corrélées dans la suite aux émissions des espèces du plasma dont le mécanisme principal 

de formation est l’impact électronique. 

 

I.B.3. Répartition des espèces dans l’enceinte 

 La répartition des espèces excitées et ionisées émises par le plasma est évaluée en fonction 

de la puissance pour compléter les analyses sur les densités électroniques. 

I.B.3.a. Distribution des espèces par SEO 

 Un spectre tel que celui présenté dans la Figure I-1 est acquis puis calibré en intensité 

relative pour chaque condition de puissance et aux positions Y habituelles (cf. Chapitre 2 – 

I.B.1.b.ii). Les résultats pour 𝑂𝐻 et ceux à Y = 22 cm ne sont pas exploités compte-tenu du 
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faible rapport signal sur bruit dans les acquisitions. Les maxima des intensités des émissions 

ont été tracés pour plusieurs transitions en fonction de la puissance injectée. Leur évolution 

étant similaire, une seule transition par espèce est présentée (cf. Tableau I-1 valeurs en gras). 

La transition sélectionnée est soit la plus intense (e.g. 𝑁2
+ à 391,4 nm), soit la plus isolée 

spectralement des autres (e.g. 𝑂 à 844 nm), soit d’intérêt pour le traitement des graines. 

 Les effets de la puissance et de la position sur les intensités émises sont présentés sur la 

Figure I-7. 

 

 

 

Observations en fonction de la position Y – Les intensités des émissions diminuent en s’éloignant 

de la source MW-ECR. Conformément à un régime de diffusion du plasma, les espèces ne sont 

pas créées dans le volume du réacteur. 

Observations en fonction de la puissance – Toutes les espèces sélectionnées présentent une 

augmentation linéaire en deux phases avec la puissance. 

- En dessous de 100 W, l’augmentation de l’intensité maximale, caractéristique de la densité 

de l’espèce, est fortement influencée par la puissance. 

- A partir de 100 W, un palier apparaît avec une augmentation plus réduite de l’intensité. 

Les intensités triplent entre 25 et 100 W puis sont constantes entre 100 et 175 W en Y = 6 cm 

pour l’ensemble des espèces (cf. Figure I-7a). Les spectres étant calibrés en intensité relative et 

non absolue, les intensités des émissions de deux espèces différentes ne sont pas comparables. 

I.B.3.b. Répartition des espèces par caméra ICCD filtrée 

 L’ajout de filtres interférentiels à la caméra ICCD permet de cibler une longueur d’onde 

d’émission caractéristique des éléments du plasma. La répartition de cette espèce est 

cartographiée dans l’enceinte selon le même protocole que dans le Chapitre 3 – I.B.1. Le temps 

d’intégration est varié en fonction du filtre utilisé et un coefficient d’ajustement est apporté 

pour comparer les distributions spatiales des émissions (cf. Chapitre 2 – I.B.1.c.ii). 

Figure I-7 Intensité des émissions du plasma en fonction de la puissance en X = 0 cm et : a) Y = 6 cm b) Y = 14 cm 
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 La Figure I-8 représente la distribution du plasma sans filtre et avec les filtres associés 

aux émissions : 𝑁2(337,1 nm) ; 𝑁2
+(391,4 nm) et 𝑂(777,2 nm) à 50, 100 et 150 W. Les hublots 

du réacteur ne transmettant pas les UV en dessous de 300 nm, l’émission de 𝑁𝑂(247,9 nm) 

n’est pas suivie. Les images filtrées sont normalisées par rapport à l’intensité maximale 

déterminée sans filtre. Seule l’image acquise en position ICCD1 est affichée, celle au niveau de 

la grille (ICCD2) n’est pas assez contrastée. 

 

 

 

Observations en fonction des positions X et Y – La Figure I-8 permet de décrire la répartition des 

espèces dans la décharge. Les espèces azotées se concentrent autour de la tête de l’applicateur 

MW-ECR, leurs distributions s’étalent suivant X. L’oxygène est réparti de manière plus 

homogène avec une diffusion isotrope. Le maximum d’intensité est atteint en sortie de 

l’applicateur et le profil présente une large distribution dans la direction Y. 

 Les trois puissances sélectionnées sont représentatives des régimes observés par la 

caméra ICCD sans filtre (cf. Figure I-2). Le maximum d’intensité correspond à la zone 

d’ionisation privilégiée. L’image de l’émission totale, acquise sans filtre, peut-être reconstituée 

à partir des images des espèces ciblées. Elle est schématisée sur la Figure I-9 à 50 et à 150 W. 

- L’oxygène se diffuse dans l’enceinte quelle que soit la puissance, son intensité d’émission 

et sa densité de présence augmentent avec la puissance. 

Figure I-8 Distribution du plasma et de ses espèces caractéristiques (𝑁2, 𝑁2
+ et 𝑂) mesurée par caméra ICCD 

filtrée à 50, 100 et 150 W 
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- Les espèces azotées se répartissent différemment selon la puissance et cela se répercute sur 

la distribution totale de la décharge. 

▪ A 50 W, ces espèces diffusent en volume avec une configuration similaire à celle de 

l’oxygène (cf. Figure I-9a). Le plasma semble être dans un régime diffusif jusqu’à 100 W. 

▪ A 150 W, elles se concentrent autour de la tête de l’applicateur (cf. Figure I-9b). Elles 

s’étalent selon l’axe X avec une augmentation de la puissance à partir de 100 W. 

 

 

 

 

 Les profils des intensités sommées pour chaque filtre sont normalisés par rapport à la 

valeur maximale. Cette représentation permet de mieux appréhender la distribution de l’espèce 

dans le réacteur aux différents régimes de puissance déterminés sans filtre (cf. Figure I-10). 

Observations en fonction de la puissance – La répartition de chaque espèce est analysée par les 

profils des intensités sommées à trois puissances dans la Figure I-10. 

- A une puissance de 50 W, les intensités sommées des émissions sont maximales à 

Y = 2,5±0,5 cm (cf. Figure I-10a). L’élargissement du profil suivant la direction Y est 

observé dans chaque cas mais plus important pour l’oxygène que pour les espèces azotées. 

- A une puissance de 150 W, les maxima des intensités sommées des espèces azotées se 

concentrent autour de l’applicateur MW-ECR (cf. Figure I-10c), le profil devient plus étroit. 

L’oxygène conserve la position du maximum d’intensité relevée à basse puissance et son 

étalement augmente, il se diffuse dans le réacteur proportionnellement à la puissance. 

- Une puissance de 100 W semble constituer une zone de transition pour les espèces azotées 

(cf. Figure I-10b). La distribution de 𝑁2 est toujours celle observée à 50 W tandis que celle 

de 𝑁2
+ a basculé dans le régime correspondant à 150 W. 

Figure I-9 Illustration simplifiée de la reconstitution de l'image de la décharge à partir 

de la répartition des espèces ciblées : a) 50 W b) 150 W 
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 Cette répartition est expliquée par les mécanismes de production et de perte de ces espèces 

dans le Chapitre 3 – II.A.3. Les espèces azotées sont produites principalement par impact 

électronique depuis l’état fondamental (ε > 11,1 eV [218]) tandis que l’oxygène radicalaire peut 

provenir d’un attachement électronique dissociatif (ε > 4,2 eV [219]). En s’éloignant de la 

région de RCE, les électrons chauds ne sont plus suffisants pour maintenir les espèces azotées 

tandis que les électrons froids permettent un maintien de la production de l’oxygène radicalaire. 

Ce dernier point favorise également la production de 𝑁𝑂 (cf. Chapitre 3 – I.D.2.c). 

 L’évolution des intensités sommées selon X, extraites aux positions Y = 6 et 14 cm, sont 

représentées sur la Figure I-11 en complément pour montrer leur progression en fonction de la 

puissance. Une fois de plus, une saturation apparaît à partir de 100 W pour l’ensemble des 

espèces à Y = 6 cm (cf. Figure I-11a). Le phénomène est moins évident sur la Figure I-11b à 

Y = 14 cm où l’écart est réduit entre les intensités d’une puissance à l’autre. 

 

 

Figure I-10 Profils des intensités des émissions sommées suivant X mesurées par caméra ICCD filtrée et 

normalisées à : a) 50 W b) 100 W c) 150 W 

Figure I-11 Intensités sommées suivant X des émissions caractéristiques du plasma en fonction de la puissance : 

a) Y = 6 cm b) Y = 14 cm 
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 La répartition des espèces émissives du plasma d’air est décrite par des mesures de 

spectroscopie d’émission optique et de caméra ICCD filtrée. En augmentant la puissance, les 

émissions de l’azote sont localisées aux abords de l’applicateur MW-ECR tandis que l’oxygène 

se diffuse dans le volume de l’enceinte. 

 

I.B.4. Conditions opératoires en fonction des régimes de décharge 

 Les différents diagnostics électriques et optiques mis en œuvre ont permis de 

cartographier la répartition des espèces réactives du plasma dans le réacteur. La source MW-

ECR est conçue pour favoriser la création des espèces chargées au niveau de la tête de 

l’applicateur, dans la zone de résonance cyclo-électronique (RCE). C’est une région importante 

d’ionisation étant donné que les électrons, énergétiques, y sont confinés par le champ 

magnétique. Les espèces neutres du gaz interagissent avec les électrons principalement dans 

cette zone pour générer le plasma. A mesure que les espèces sont produites dans la région de 

RCE, elles se diffusent dans le réacteur. Les intensités des émissions et les densités des espèces 

neutres et chargées sont cartographiées pour cette étude paramétrique. La diminution 

systématique des valeurs déterminées entre les mesures à Y = 6 cm et à Y = 14 cm confirme ce 

phénomène de diffusion, caractéristique d’un plasma généré à la RCE à basse pression. 

 L’augmentation de la puissance injectée entraîne une modification dans le comportement 

macroscopique du plasma et dans l’évolution de ses paramètres fondamentaux. Deux régimes 

de fonctionnement de la décharge se distinguent, séparés par une valeur limite autour de 100 W. 

Régime à basse puissance (< 100 W) – Une distribution isotrope du plasma dans le volume du 

réacteur est observée. L’imagerie ICCD non filtrée montre une intensité maximale, 

représentative de la zone d’ionisation principale du plasma située à l’extrémité de la tête de 

l’applicateur. L’augmentation de la puissance s’accompagne d’une expansion en volume des 

densités électroniques et des émissions ciblées par l’imagerie ICCD filtrée. Les intensités des 

émissions, à l’image des densités des espèces émissives du plasma d’air, augmentent 

linéairement avec la puissance. Leur proportion est au moins doublée entre 25 et 100 W. 

 Une puissance de 50 W est sélectionnée comme modèle de ce régime pour évaluer ses 

effets dans le traitement des semences paysannes de poivron disposées sur la grille. Les 

paramètres du plasma correspondant à cette condition sont présentés dans le Tableau I-2. 

Régime à haute puissance (> 100 W) – Le plasma a tendance à se développer en direction des parois 

du réacteur. La zone d’intensité maximale observée par imagerie est située autour de la tête de 

l’applicateur, de forme toroïdale. Ce phénomène est expliqué par une densité électronique 

élevée, proche ou excédant la densité critique [96]. L’onde est atténuée à son entrée dans le 

volume du plasma, elle se propage en surface, dans les régions où la densité électronique est 

plus faible. Dans le volume du réacteur, une augmentation de la puissance ne signifie plus une 

augmentation des densités des espèces du plasma. La plupart continuent d’augmenter mais la 

pente de progression est moindre (e.g. 𝑁𝑂 observé par SEO ou 𝑂 par imagerie ICCD filtrée). 

 Une puissance de 150 W est sélectionnée comme représentative de ce régime pour évaluer 

ses effets dans les traitements des semences paysannes de poivron et de graines de blé pour la 

panification. Les caractéristiques physiques sont répertoriées dans le Tableau I-2. 
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Régime intermédiaire (≃ 100 W) – Dès lors que la densité électronique dépasse la densité critique, 

l’onde ne se propage plus en volume [96]. Ce phénomène limite l’ionisation de 𝑁2 par impact 

électronique direct (> 18,7 eV) ou par étapes (> 11,1 eV). L’onde se propage vers les parois, 

permettant l’excitation et l’ionisation des espèces azotées en surface. La distribution de ces 

espèces montre cette transition d’un chauffage volumique vers un chauffage surfacique à une 

puissance injectée de 100 W. Les espèces ionisées 𝑁2
+ présentent une répartition vers la surface, 

proche de la zone de RCE tandis que les espèces neutres 𝑁2 sont observées dans le volume. 

 Les graines de poivron sont également traitées à 100 W pour vérifier l’effet d’une 

puissance intermédiaire entre les deux régimes principaux sur le développement des semences 

de poivron (cf. Tableau I-2). 

 Le Tableau I-2 répertorie les propriétés du plasma dans les différents régimes de décharge 

définis par la puissance injectée à la position Y = 14 cm correspondant à l’emplacement où les 

graines sont traitées. L’évolution des espèces émissives correspond au rapport des intensités 

des émissions de SEO normalisées par l’émission maximale à 100 W. Le gain est moindre entre 

100 et 150 W qu’entre 50 et 100 W. Ce phénomène est cohérent avec une variation dans la 

distribution de la densité électronique depuis la zone de RCE en fonction du régime de 

puissance. Les espèces azotées, principalement formées par collisions électroniques (cf. 

Chapitre 3 – 0), se diffusent moins en volume dans le réacteur et réduisent la contribution totale 

à la position Y = 14 cm. 

Y = 14 cm 50 W 100 W 150 W 

Propagation de l’onde En volume Transitoire En surface 

Densité électronique moyenne 6,9.1015 m-3 1,1.1016 m-3 1,1.1016 m-3 

Evolution des espèces émissives 0,6 1 1,1 

 

 La distribution du plasma à basse pression dans l’enceinte, est mise en évidence par 

l’intensité lumineuse reçue par la caméra. Celle-ci est maximale dans la zone de génération du 

plasma, autour de l’applicateur MW-ECR et est atténuée en s’en éloignant. Deux régimes de 

développement de la décharge se dessinent en fonction de la puissance injectée. A basse 

puissance, le régime est caractérisé par une diffusion des espèces en volume dans le réacteur 

compte-tenu des faibles densités électroniques. La variation de puissance entraîne une 

modulation de la densité des espèces. Une fois la densité critique approchée, autour de 100 W, 

les densités n’augmentent plus, un régime de propagation en surface se met en place. 

 Cette répartition présente un intérêt pour le traitement de semences. A basse puissance, 

la contribution des espèces chargées, des UV et des RONS dans le traitement des graines permet 

d’améliorer la germination des semences de poivron sans perturber l’intégrité cellulaire. A 

haute puissance, les proportions de ces espèces augmentent. Ce phénomène entraîne alors un 

stress oxydatif dans certaines conditions et une production de 𝑁𝑂 dans l’UV plus favorable à 

l’inactivation des moisissures et à la dégradation des mycotoxines. 
 

Tableau I-2 

Conditions plasma de traitement des semences dans chaque régime de décharge – grille à Y = 14 cm 
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I.C. Températures caractéristiques du plasma 

 Lorsque la puissance MW excède 100 W, son augmentation ne se traduit plus par une 

augmentation de la production des espèces excitées, réactives et ionisées. Celle-ci peut alors 

intervenir dans la répartition énergétique des niveaux, assimilés à des réservoirs d’énergie 

disponible, pouvant agir sur la surface des substrats. Les plasmas étudiés sont hors équilibre 

thermodynamique, leurs espèces présentent des températures différentes (𝑇𝑒 ≫ 𝑇𝑖 ≃ 𝑇𝑔 ≃

𝑇𝑎𝑚𝑏). Au sein des molécules qui constituent le plasma, des températures translationnelle, 

vibrationnelle et rotationnelle sont également distinguées. Elles sont représentatives du 

peuplement des niveaux par collisions et mettent en avant les processus dominants dans la 

formation des espèces. 

I.C.1. Température dans l’enceinte 

 En parallèle de la distribution globale du plasma observée par l’imagerie ICCD non 

filtrée, l’évolution de la température du plasma en fonction des régimes de fonctionnement en 

puissance est évaluée par des capteurs électriques (cf. Chapitre 2 – I.D). 

 Les acquisitions réalisées par le thermocouple en présence de la source MW-ECR sont 

répertoriées dans le Tableau I-3 en fonction de la position Y et de la puissance injectée. 

Position Y 

dans l’enceinte 

Puissance MW injectée 

50 W 100 W 150 W 

6 cm 104°C 204°C 191°C 

14 cm 39°C 72°C 77°C 

22 cm 20°C 37°C 40°C 

 

Observations en fonction de la position Y – Dans chaque cas, s’éloigner de la zone de génération 

du plasma entraîne une diminution de la température mesurée par le thermocouple. Les 

échanges énergétiques en surface du capteur provenant majoritairement des espèces du plasma, 

leur influence sur la température diminue. Piejak et al. [200] mesurent la température en surface 

d’un thermocouple dans un plasma d’argon radiofréquence à couplage inductif pour des 

pressions de 0,13 Pa et 13 Pa et des densités électroniques entre 1010 et 1011 cm-3. Le capteur 

est positionné à Y = 5 cm de la zone de génération du plasma et la puissance RF est de 100 W. 

A 13 Pa, ils obtiennent des températures en surface de l’ordre de 300°C et évaluent la 

température du gaz à 111°C en tenant compte des différentes contributions. 

Observations en fonction de la puissance – A faible puissance, la température en surface du capteur 

est fortement influencée par la puissance du générateur. Entre 50 et 100 W, la variation de 

température est importante, quasiment doublée quelle que soit la hauteur de mesure, elle devient 

constante entre 100 et 150 W. Il semble que la température atteigne un palier pour lequel la 

puissance injectée dans la décharge n’influe plus sur l’équilibre thermique au niveau du capteur. 

Tableau I-3 

Températures mesurées par le thermocouple pour différentes conditions de 

puissance MW aux trois hauteurs Y accessibles dans l'enceinte 
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Ces observations sont cohérentes avec les régimes de décharge établis jusque-là et avec les 

mesures de température électronique qui suivent. Le thermocouple est considéré par le plasma 

comme un objet extérieur à un potentiel flottant au même titre que la sonde de Langmuir. La 

chute de potentiel dans leurs gaines est comparable pour un même flux reçu à leur surface. Leur 

variation de température en fonction de la puissance est du même ordre. 

 

 La température mesurée par le thermocouple reflète les interactions entre les espèces du 

plasma et la surface du thermocouple. Ces échanges semblent augmenter avec la puissance 

injectée jusqu’à 100 W, puis se stabiliser étant donné l’évolution de la température du capteur. 

Dans le cas d’un plasma hors équilibre, la contribution des espèces chargées et des neutres peut 

être importante. Les mesures suivantes permettent d’en discriminer certaines. 

 

I.C.2. Température électronique 

 La température des électrons définit leur énergie cinétique et donc les collisions électron-

neutre possibles pour générer de nouvelles espèces dans la décharge. Lorsque le plasma est 

composé de deux populations d’électrons, celles-ci se répartissent en deux distributions 

maxwelliennes, caractérisées par leur température moyenne (cf. Annexe I). 

- La population des électrons chauds est responsable de la génération du plasma. Ces électrons 

à haute énergie (휀 > 휀𝑖𝑜𝑛), confinés par le champ magnétique, engendrent un taux 

d’ionisation élevé des particules du gaz. Leur température est maximale dans la zone de RCE 

et atténuée lors de leur diffusion dans le volume du plasma. 

- Les électrons froids gouvernent le maintien du plasma dans le volume. Ils régulent la densité 

électronique moyenne. Leur faible présence dans la zone de RCE, région de forte densité, 

devrait garantir une température électronique faible et constante dans tout le plasma. 

 Les températures électroniques moyennes de ces deux populations sont estimées en 

appliquant la méthode 3 présentée dans le Chapitre 2 – I.C.1.c.i pour traiter les mesures de 

sonde de Langmuir. Les résultats obtenus dans l’axe de la source (X = 0 cm) sont présentés 

dans la Figure I-12 pour décrire leurs évolutions en fonction de la position et de la puissance. 

 

 

Figure I-12 Températures des électrons en fonction de la puissance : a) Electrons chauds b) Electrons froids 
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 La température des électrons chauds est en moyenne de 9±3 eV (cf. Figure I-12a). 

Observations en fonction des positions et de la puissance – Les fluctuations sont importantes entre 

les conditions mais sans raison physique. Elles sont causées par la méthode de détermination 

de la température. Celle-ci est estimée comme étant l’inverse de la pente du logarithme du 

courant électronique par rapport à la tension de la sonde pour des valeurs supérieures au 

potentiel flottant. L’incertitude sur le calcul dépend de la séparation du courant ionique de celui 

de la sonde et du potentiel flottant de la sonde. Cette valeur moyenne et constante est observée 

dans des plasmas d’argon générés par cette même source (Aura-wave – SAIREM SAS) par 

Boivin et al. [220]. Les températures sont estimées dans la zone de génération et dans la région 

de diffusion en volume par spectroscopie d’émission optique (TRG-OES [221]) et corrélées à 

des mesures de sonde de Langmuir. Dans leur étude, ils montrent que les électrons chauds 

possèdent une température maximale dans la zone de RCE (18 eV) qui décroît le long de l’axe 

de la source jusqu’à atteindre une valeur constante (8 eV) quelques centimètres après. 

 La température moyenne des électrons froids varie avec les conditions (cf. Figure I-12b). 

Observations en fonction des positions X et Y – Elle augmente en s’éloignant de la région de 

génération du plasma. A 25 W, la température des électrons froids est de 0,4 eV à Y = 6 cm 

contre 0,7 eV à Y = 14 cm. Ce phénomène est observé dans les travaux de Lagarde et al. [222] 

pour un plasma d’argon généré par des sources dipolaires distribuées à la RCE. Les paramètres 

du plasma sont déterminés à partir de mesures de sonde de Langmuir et de spectroscopie 

d’émission optique (rapports de raies ioniques et atomiques) dans la zone de génération du 

plasma et en volume lors de sa diffusion. Dans la région de RCE, l’augmentation de la densité 

résulte principalement de l’accélération des électrons chauds. En dehors, les électrons chauds 

ne gagnent plus d’énergie, ils se diffusent et réalisent des collisions avec des molécules neutres 

ou avec les électrons froids. Ces collisions élastiques entre électrons peuvent contribuer à une 

légère hausse de la température des électrons froids en s’éloignant dans le volume du plasma. 

 La température est constante par rapport à la position X, les résultats ne sont pas 

représentés mais sont cohérents avec ceux obtenus pour des plasmas d’argon [223] et de diazote 

[224] générés à la RCE. En s’éloignant de cette zone, la température radiale devient constante. 

Observations en fonction de la puissance – Elle est influencée par le régime de décharge établi. 

- En dessous de 100 W, la température électronique augmente linéairement avec la puissance 

tout comme la densité électronique. Le phénomène est plus marqué à Y = 6 cm où la 

température des électrons froids triple entre 25 et 100 W. Il n’est pas montré à Y = 22 cm 

compte-tenu des faibles valeurs de densité électronique moyenne (< 1015 m-3 cf. Figure I-5b). 

- A partir de 100 W, ces températures varient peu avec la puissance. Le régime de propagation 

de l’onde en surface est atteint, la densité électronique moyenne est constante. 

Ces remarques sont corrélées à la différence entre le potentiel plasma et le potentiel flottant 

déterminée à partir des mesures de sonde de Langmuir (cf. Figure I-13). 
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Cet écart est caractéristique de l’énergie cinétique moyenne des électrons collectés par la sonde 

qui dépend de la température électronique moyenne. 

- Le potentiel plasma est constant par rapport à la puissance, il décroît en s’éloignant de la 

zone de RCE (cf. Tableau I-4). Au-delà de 100 W, la variabilité dans la mesure à ces 

positions Y augmente compte-tenu du régime de propagation en surface de l’onde. 

- Le potentiel flottant dépend de la puissance injectée. A basse puissance, la densité 

électronique est réduite, un faible potentiel flottant suffit à égaliser les courants des électrons 

et des ions à la surface de la sonde. Cela engendre une différence avec le potentiel plasma 

croissante en fonction de la puissance. A partir de 100 W, la densité électronique est élevée 

et constante, la différence des potentiels et donc la température électronique le sont aussi. 

 Potentiel plasma (V) 

Y = 6 cm 10 

Y = 14 cm 8,5 

Y = 22 cm 7 

 

 La température électronique est déterminée à partir des mesures de sonde de Langmuir. 

Les électrons chauds possèdent une température moyenne de 9 eV aux positions Y 

sélectionnées. Les électrons froids suivent les variations des régimes de la décharge en fonction 

de la puissance avec une température moyenne de l’ordre de 1 eV. 

 

 

 

Figure I-13 Différence entre les potentiels plasma 𝑉𝑝𝑙 et flottant 𝑉𝑓 en fonction de la puissance 

Tableau I-4 

Potentiel plasma moyen obtenu en X = 0 cm 
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I.C.3. Température vibrationnelle 

 Les collisions électron-neutre dans un plasma consistent majoritairement en un transfert 

d’énergie des électrons vers les états vibrationnels de la molécule impactée. Un niveau 

vibrationnel peut également être peuplé par des interactions entre les états métastables 

(quenching ou pooling). Il stocke l’énergie (la température vibrationnelle) avant sa relaxation 

vers des états inférieurs par des réactions entre états vibrationnels ou de vibration-translation. 

 Les températures vibrationnelles sont estimées avec une incertitude de ±100 K par 

comparaison entre les acquisitions de SEO entre 365 et 385 nm (émissions du 𝑁2(𝐶 − 𝐵)) et 

des simulations dans le logiciel SPECAIR (cf. Chapitre 2 – I.B.1.c.ii). Elles sont représentées 

en fonction de la puissance et de la position Y sur la Figure I-14. Les valeurs sont inférieures 

(de 1,5 à 2 fois) à la température électronique confirmant le caractère hors équilibre du plasma. 

 

 

 

Observations en fonction de la position Y – La température vibrationnelle moyenne décroît en 

s’éloignant de la zone de génération du plasma. Elle est réduite de 11% entre deux positions Y 

successives. A 150 W, elle vaut 7900 K en Y = 6 cm, 6900 K en Y = 14 cm et 6300 K en 

Y = 22 cm. Ces valeurs sont cohérentes avec celles obtenues par Brockhaus et al. [225] pour 

un réseau d’antennes micro-ondes par guide d’onde à 2,45 GHz (7100 K pour une température 

électronique de 1 à 3 eV). Les températures vibrationnelles des travaux de Britun et al. [226] 

sur un plasma RF-ICP d’azote et d’argon-azote sont estimées entre 5000 et 6000 K pour une 

proportion d’azote entre 50 et 100% à 13,3 Pa. Les collisions mettant en jeu les niveaux 

vibrationnels interviennent dans le volume du plasma et non dans la zone de création des 

espèces chargées, ils se relaxent en avançant dans le plasma et leur population est moins 

énergétique. Les écarts de la température vibrationnelle augmentent en s’éloignant de la zone 

de génération du plasma. Ceci constitue un argument supplémentaire de la perte d’énergie des 

niveaux vibrationnels et des électrons chauds, issus de la zone de RCE, à mesure qu’ils se 

diffusent dans le plasma. 

Observations en fonction de la puissance – La température vibrationnelle augmente avec la 

puissance en respectant une pente différente dans les deux régimes de plasma. 

Figure I-14 Températures vibrationnelles en fonction de 

la puissance aux trois positions Y – incertitude ±100 K 
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- A basse puissance (< 100 W), l’augmentation est importante et corrélée à celle des densités 

électroniques. Les collisions électrons chauds-niveaux vibrationnels sont favorisées.  

- A haute puissance (> 100 W), elle est quasi-constante, à l’image des densités électroniques. 

Ces évolutions sont cohérentes avec celles observées par Passow et al. [227] pour un plasma 

d’air généré en cavité résonante. Des températures de 3700 à 7300 K sont obtenues en variant 

la puissance de 0 à 300 W. Une augmentation importante est constatée à basse puissance, puis 

un palier s’installe à partir de 100 W. 

 

 La température vibrationnelle varie entre 5000 et 8000 K sur l’ensemble des conditions 

données. Le peuplement des niveaux vibrationnels dépendant en grande partie des collisions 

électron-neutre, la température vibrationnelle évolue avec la densité électronique. 

 

I.C.4. Température rotationnelle 

 La température rotationnelle du niveau 𝑁2(𝐶) équivaut à celle du gaz (cf. Chapitre 2 – 

I.B.1.c.ii). Son évolution en fonction de la puissance et de la position Y est évaluée à partir des 

mesures de SEO entre 365 et 385 nm. La température rotationnelle est estimée par ajustement 

dans le logiciel SPECAIR et présentée sur la Figure I-15. L’estimation est compliquée compte-

tenu de la résolution spectrale du spectromètre (0,3 nm). Les incertitudes sur les valeurs sont 

de ±50 K. Cela suggère une température constante du gaz dans l’ensemble des conditions 

opératoires, équivalente à 400 K (rappel : 0°C ≡ 273 K). Britun et al. [226] ont également 

obtenu des valeurs du même ordre de grandeur pour les températures rotationnelles (entre 350 

et 500 K) et celles-ci s’avèrent indépendantes de la proportion d’azote dans la décharge. L’écart 

à l’équilibre thermodynamique du plasma est validé par la différence significative entre la 

température électronique (≃1 eV) et la température du gaz, associée à la température 

rotationnelle (≃0,03 eV). En se basant sur les tendances des valeurs moyennes, une élévation 

de la température rotationnelle est supposée en approchant de la zone de génération du plasma. 

Les valeurs à Y = 6 cm étant en moyenne de 450 K et celles à Y = 22 cm, de 350 K. 

 

 

 

 

Figure I-15 Températures rotationnelles en fonction de la 

puissance aux trois positions Y – incertitude ±50 K 
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 La température du gaz est évaluée entre 70 et 170°C à partir de l’estimation de la 

température rotationnelle du niveau 𝑁2(𝐶). L’incertitude sur la mesure ne permet pas de 

distinguer une variation inférieure à 50 K de celle-ci en fonction des paramètres étudiés. 

 

I.C.5. Températures caractéristiques en fonction des régimes de décharge 

 Les températures caractéristiques du plasma mettent en évidence son caractère hors 

équilibre thermodynamique. La température des électrons est supérieure à celle des niveaux 

vibrationnels et rotationnels de la molécule d’azote. Leur évolution en fonction de la puissance 

concorde avec les densités de présence des espèces. Elles sont répertoriées dans le Tableau I-5 

aux conditions utilisées pour le traitement des semences. 

Y = 14 cm 50 W 100 W 150 W 

Température du thermocouple 39°C 72°C 77°C 

Température électronique (froids) 0,9 eV 1,0 eV 1,2 eV 

Température électronique (chauds) 8,6 eV 8,5 eV 9,6 eV 

Température vibrationnelle (±100 K) 5600 K 6500 K 6900 K 

Température rotationnelle (±50 K) 400 K 400 K 400 K 

 

 Dans la gamme de puissances inférieures à 100 W, son augmentation entraîne une 

augmentation de la température en surface du thermocouple. Celle-ci concorde avec une 

augmentation des températures caractéristiques des échanges énergétiques entre les particules 

du plasma. L’accord n’est pas équivalent en termes de proportion, tous les termes sources 

n’étant pas envisagés dans cette étude. Au-delà de 100 W, l’apport de puissance ne se traduit 

plus par une augmentation de la température en surface du thermocouple, ni par la production 

des espèces étudiées. Les processus de formation et de pertes possibles sont discutés dans la 

section suivante pour appréhender cette problématique. 

I.D. Formation et perte des espèces dans la décharge 

 Les plasmas hors équilibre générés par des micro-ondes à basse pression dans le diazote 

[228] et dans des mélanges diazote – dioxygène [188], [229]–[231] ont été modélisés depuis la 

fin des années 1990. Les modèles répertorient le maximum de réactions pour être corrélés aux 

expériences. Ils permettent de prédire les mécanismes qui régissent l’entretien de la décharge. 

 Pour un gaz moléculaire tel que l’air, à une basse pression de 1 Pa, les collisions électron-

neutre dominent la cinétique réactionnelle. Les ions sont principalement produits par impact 

électronique direct et perdus par diffusion vers les parois ou par recombinaison dans le volume 

du plasma. D’autres réactions peuvent intervenir dans les processus de création et de perte des 

espèces du plasma tels que l’ionisation par étapes et la recombinaison radiative [85]. 

Tableau I-5 

Températures caractéristiques aux conditions de traitement des semences – grille à Y = 14 cm 
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I.D.1. Fonction de distribution en énergie des électrons 

 Une collision entre particules est probable si elles sont présentes en grande quantité dans 

un milieu et si elles atteignent une énergie cinétique suffisamment élevée pour interagir. Les 

fonctions de distribution en énergie des particules (cf. Annexe I) font le lien entre ces grandeurs. 

 Les interactions mettant en jeu les électrons dans un plasma dépendent alors de leur 

densité de population et de leur température. La forme générale de la FDEE est modélisée par 

différentes théories caractéristiques du régime de fonctionnement du plasma. Si les électrons 

sont à l’équilibre thermodynamique avec le gaz, leur FDEE suit une distribution de Boltzmann. 

L’allure de la FDEE permet ensuite de prédire les réactions possibles à une énergie donnée. 

 Dans un plasma d’air, un impact électronique peut être responsable de : 

- l’excitation du diazote et du dioxygène sur une large gamme énergétique (de 0,6 à 13,0 eV) ; 

- leur dissociation, à 5,2 eV (𝑂2) et 9,8 eV (𝑁2) ; 

- leur première ionisation, à 12,1 eV (𝑂2) et à 15,6 eV (𝑁2) et celle des atomes à 13,6 eV (O) 

et à 14,5 eV (N). 

 Les FDEE obtenues par la relation de Druyvesteyn (cf. Equation 25) à partir des courbes 

de sonde de Langmuir sont constituées de deux fonctions maxwelliennes caractéristiques des 

distributions des électrons froids et chauds du plasma. A haute énergie, elle est difficilement 

définie, le calcul faisant intervenir la dérivée seconde du courant électronique (cf. Figure I-16). 

 

 

 

 

 La Figure I-17 est une représentation d’une fonction de probabilité en énergie des 

électrons (FPEE) établie avec le plasma MW pour une température en électrons froids moyenne 

de 1 eV et une température moyenne en électrons chauds de 9 eV. La FPEE correspond au 

rapport de la FDEE par la densité électronique. Son allure est caractéristique de l’ensemble des 

FPEE obtenues pour ce plasma dans les conditions opératoires explorées. Elle est de nature bi-

maxwellienne, regroupant les distributions des électrons froids et des électrons chauds. Les 

électrons froids sont concentrés à basse énergie, privilégiant l’excitation des niveaux 

vibrationnels de l’état fondamental de 𝑁2 par impact électronique direct. Les sections efficaces 

Figure I-16 FDEE expérimentale déterminée à 50 W aux positions 

X = 0 cm et Y = 6 cm à partir de la formule de Druyvesteyn 
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de collision par excitation électronique, répertoriées par les travaux de Phelps et Pitchford [68] 

présentent un maximum d’excitation autour de 3 eV relatif à la séparation entre l’action des 

électrons froids et chauds du plasma sur la FPEE. Au-delà, les électrons chauds gouvernent les 

réactions de dissociation et d’ionisation des molécules par impact électronique. 

 

 

 Les électrons sont créés dans la zone d’ionisation, à la RCE et se diffusent dans le volume 

du plasma à basse puissance, et en surface à haute puissance. L’évolution de la FDEE permet 

de mettre en avant l’effet de la puissance sur la distribution des électrons étant donné que la 

puissance conditionne leurs densités et leurs températures. Ces phénomènes sont abordés sur 

les Figure I-18 et Figure I-19 à partir des FPEE obtenues par la somme de deux distributions de 

Maxwell (cf. Annexe I) dont les températures électroniques sont celles des électrons froids et 

chauds déterminées par la méthode 3 (cf. Chapitre 2 – I.C.1.c.i) aux conditions opératoires : 

position X = 0 cm, positions Y et puissances. 

 

 

 

 

Figure I-17 FPEE dans le plasma MW pour une température moyenne des électrons froids de 1 eV et celle 

des électrons chauds de 9 eV –répartition des mécanismes relatifs aux collisions avec les électrons 

Figure I-18 FPEE aux positions Y = 6 et 14 cm à X = 0 cm et à : a) 50 W b) 100 W c) 150 W 
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 Les observations sur les FPEE sont séparées autour de 6 eV entre les parties à basse 

énergie, correspondant aux électrons froids et à haute énergie pour les électrons chauds. 

Observations en fonction de la position Y – Les FPEE évoluent différemment en fonction des 

régimes de développement de la décharge. 

- A basse puissance, le plasma est gouverné par une distribution volumique de ses espèces. 

Les électrons chauds sont générés dans la zone de RCE et réalisent des collisions en se 

diffusant dans le volume de plasma. La partie à haute énergie de la FPEE est alors plus élevée 

à Y = 6 cm qu’à Y = 14 cm (cf. Figure I-18a). A l’inverse, les électrons froids gagnent de 

l’énergie à mesure qu’ils entrent en collision avec les électrons chauds, leur densité de 

population est alors plus importante à Y = 14 cm qu’à Y = 6 cm. 

- La Figure I-18b présente l’évolution de la FPEE à la puissance intermédiaire de 100 W, les 

électrons se rapprochent du régime de propagation en surface avec une densité en électrons 

froids qui augmente à Y = 6 cm au niveau de celle obtenue à 150 W tandis que celle à 

Y = 14 cm reste cohérente avec celle à 50 W. Le même phénomène est observé pour les 

électrons chauds. 

- A haute puissance (cf. Figure I-18c), l’onde est évanescente, elle se propage en surface du 

plasma et une saturation des différentes espèces est constatée. La densité en électrons froids 

n’est pas modifiée dans le volume de la décharge. Les électrons chauds, de température 

constante, atteignent plus facilement la zone à Y = 14 cm qu’à basse puissance. 

 

 

 

 

Observations en fonction de la puissance – La puissance injectée dans la décharge influe sur la 

distribution des électrons. Une augmentation de la puissance entraîne une augmentation de la 

densité en électrons froids et diminue celle en électrons chauds. Le phénomène est perceptible 

en comparant les FPEE à 50 et à 150 W. Un régime intermédiaire est atteint à 100 W. Il évolue 

comme la haute puissance se rapprochant de cette région (Y = 6 cm – cf. Figure I-19a) et 

comme à basse puissance en s’éloignant de la zone de RCE (Y = 14 cm – cf. Figure I-19b). 

Figure I-19 FPEE aux trois puissances à X = 0 cm et à : a) Y = 6 cm b) Y = 14 cm 
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 Le plateau autour de 6 eV particulièrement marqué à 50 W, à la position Y = 6 cm est 

caractéristique des collisions super élastiques entre les électrons froids et les premiers niveaux 

vibrationnels du diazote générant des électrons chauds [232], [233]. Les variations d’évolution 

de la FDEE inversées entre les basses et hautes énergies sont cohérentes avec cette explication. 

 

 La FDEE permet de décrire la répartition des populations en électrons chauds et froids 

dans le plasma en fonction de la position dans le réacteur et de la puissance injectée. Les 

résultats obtenus sont cohérents avec ceux des températures électroniques et mettent en avant 

les réactions que peuvent faire les électrons. 

 

I.D.2. Processus de création et de perte des espèces réactives 

 Le spectre des émissions optiques du plasma (cf. Figure I-1) met en évidence les 

transitions énergétiques entre les niveaux vibrationnels de ses éléments. Ces émissions sont 

caractéristiques des densités de population des niveaux émetteurs. Les réactions mises en jeu 

dans la formation et la perte des cinq espèces majoritaires du plasma (cf. Tableau I-1) d’air sont 

présentées. Les mesures de densité électronique par sonde de Langmuir sont comparées aux 

intensités des espèces déterminées par SEO en fonction des paramètres opératoires. 

I.D.2.a. Diazote neutre 

 Le niveau 𝑁2(𝐶) est principalement peuplé par impact électronique direct depuis l’état 

fondamental 𝑁2(𝑋) par la réaction présentée dans l’Equation 37. 

 𝑁2(𝑋, 𝑣 = 0) + 𝑒 (휀 ≥ 11,1 𝑒𝑉) ⇒ 𝑁2(𝐶, 𝑣′ = 0) + 𝑒 Equation 37 

 

La densité de population du niveau excité est exprimée à partir de la FDEE 𝑓𝐷(휀). La relation 

de proportionnalité entre les niveaux 𝑁2(𝐶) et 𝑁2(𝑋) est donnée par l’Equation 38 avec 𝜎𝑁2
(휀), 

la section efficace de collision par excitation électronique. 

 

 

[𝑁2(𝐶)] ∝ [𝑁2(𝑋)] ∫ 𝑓𝐷(휀) 𝜎𝑁2
(휀) 𝑑휀

𝜀≥11,1 𝑒𝑉

 

 

Equation 38 

 

Les pertes dans le niveau 𝑁2(𝐶) sont essentiellement issues de la désexcitation radiative 

présentée dans l’Equation 39 dont les photons émis sont détectés par SEO à 337,1 nm. 

 
 

𝑁2(𝐶, 𝑣′ = 0) ⇒ 𝑁2(𝐵, 𝑣′′ = 0) + ℎ𝜈337,1 

 

Equation 39 

 

L’intensité des émissions acquises par SEO est proportionnelle à la densité de peuplement du 

niveau émetteur [177]. En reprenant l’Equation 38, la densité de population du niveau 𝑁2(𝑋) 

est proportionnelle à l’intensité d’émission de 𝑁2(𝐶) à 337,1 nm. 

 Le niveau métastable 𝑁2(𝐴) peut être peuplé par collision entre deux molécules de 𝑁2 

dont une à l’état excité 𝑁2(𝐵) et par la désexcitation radiative de l’état 𝑁2(𝐵) du premier 
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système positif (PSP). Il constitue un réservoir d’énergie accessible pour augmenter la 

population de l’état 𝑁2(𝐶) avec des collisions neutre-neutre (cf. Equation 40). 

 

 

𝑁2(𝐵) + 𝑁2 ⇒ 𝑁2(𝐴) + 𝑁2 

 

𝑁2(𝐵) ⇒ 𝑁2(𝐴) + ℎ𝜈𝑃𝑆𝑃 

 

𝑁2(𝐴) + 𝑁2(𝐴) ⇒ 𝑁2(𝐶) + 𝑁2(𝑋, 𝑣 = 2) 

 

Equation 40 

 

 La Figure I-20 regroupe les évolutions de la densité électronique et de l’intensité 

maximale de l’émission à 337,1 nm de 𝑁2(𝐶) normalisées par rapport aux valeurs maximales 

en fonction de la puissance injectée pour vérifier les hypothèses de peuplement du niveau [234]. 

- A basse puissance, la progression des intensités maximales d’émission de 𝑁2(𝐶) coïncide 

avec celle de la densité électronique. L’hypothèse d’une production des niveaux excités par 

impact électronique direct depuis le niveau fondamental 𝑁2(𝑋) est vérifiée. 

- A haute puissance, la densité électronique est plus fluctuante et tend vers une saturation. Ce 

phénomène ne se retrouve pas dans les intensités des émissions de 𝑁2(𝐶) qui continuent 

d’augmenter, moins vite, en fonction de la puissance. Dans cette région, les collisions entre 

les molécules à l’état métastable 𝑁2(𝐴) interviennent probablement pour peupler le niveau 

𝑁2(𝐶), la densité électronique saturant. La puissance continue à contribuer à la formation 

des autres espèces par des collisions entre neutres (ou ion-neutre), notamment avec l’état 

métastable 𝑁2(𝐴). 

L’intensité des émissions à 337,1 nm est à l’image de la densité électronique pour des 

puissances inférieures à 100 W, au-delà, elle est représentative de la densité du niveau 

métastable 𝑁2(𝐴). 

 

 

 

 

 

Figure I-20 Comparaison des allures de la densité électronique et des émissions du 𝑁2 à 337,1 nm 

en fonction de la puissance injectée – valeurs normalisées par rapport à la valeur maximale 
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I.D.2.b. Diazote ionisé 

 L’état ionisé 𝑁2
+(𝐵) peut également être formé par impact électronique direct depuis le 

niveau fondamental de la molécule neutre 𝑁2(𝑋) par la réaction donnée dans l’Equation 41. 

 𝑁2(𝑋, 𝑣 = 0) + 𝑒 (휀 ≥ 18,7 𝑒𝑉) ⇒ 𝑁2
+(𝐵, 𝑣′ = 0) + 2𝑒 Equation 41 

 

Une énergie seuil importante est nécessaire pour réaliser ce peuplement (휀 ≥ 18,7 𝑒𝑉). Un 

processus d’ionisation par impact électronique en deux étapes (cf. Equation 42) faisant 

intervenir l’état ionisé fondamental 𝑁2
+(𝑋) est alors privilégié pour peupler le niveau 𝑁2

+(𝐵). 

 

𝑁2(𝑋, 𝑣 = 0) + 𝑒 (휀 ≥ 15,5 𝑒𝑉) ⇒ 𝑁2
+(𝑋, 𝑣′ = 0) + 𝑒 

 

𝑁2
+(𝑋, 𝑣′ = 0) + 𝑒 (휀 ≥ 3,2 𝑒𝑉) ⇒ 𝑁2

+(𝐵, 𝑣′′ = 0) + 𝑒 

Equation 42 

 

 Le dépeuplement est réalisé par désexcitation radiative à 391,4 nm vers le niveau ionisé 

fondamental 𝑁2
+(𝑋) et donné dans l’Equation 43. 

 𝑁2
+(𝐵, 𝑣′ = 0) ⇒ 𝑁2

+(𝑋, 𝑣 = 0) + ℎ𝜈391,4 Equation 43 
 

Par analogie avec la réflexion proposée pour le niveau 𝑁2(𝐶), l’intensité mesurée sur le spectre 

d’émission optique est proportionnelle à la densité d’ions 𝑁2
+(𝐵). L’Equation 44 montre que 

cette densité est à l’image de la densité du niveau 𝑁2
+(𝑋). 

 [𝑁2
+(𝐵)] ∝ [𝑁2

+(𝑋)] ∫ 𝑓𝐷(휀) 𝜎𝑁2
+(휀) 𝑑휀

𝜀≥15,5 𝑒𝑉
 Equation 44 

 

 Une comparaison des progressions de la densité électronique et de l’intensité maximale à 

391,4 nm en fonction de la puissance est présentée dans la Figure I-21. Elle permet d’évaluer 

la part du processus d’ionisation par impact électronique dans la formation de l’état 𝑁2
+(𝐵). 

Ces évolutions sont similaires sur l’ensemble des puissances injectées. L’impact électronique 

est alors le processus d’ionisation principal peuplant le niveau 𝑁2
+(𝐵). 

 

 

Figure I-21 Comparaison des allures de la densité électronique et des émissions du 𝑁2
+ à 391,4 nm 

en fonction de la puissance injectée – valeurs normalisées par rapport à la valeur maximale 
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I.D.2.c. Espèces oxygénées 

 Les espèces oxygénées détectées par SEO (monoxyde d’azote 𝑁𝑂, oxygène atomique 𝑂 

et radical hydroxyle 𝑂𝐻) sont liées entre elles par leurs processus de formation et de perte. 

 Des réactions telles que les dissociations de molécules par impact électronique proposées 

dans l’Equation 45 peuvent être responsables du peuplement du niveau 𝑂( 𝑃3 ) [235]. 

 

𝑂2 + 𝑒 ⇒ 𝑂 + 𝑂 + 𝑒 

 

𝑁𝑂 + 𝑒 ⇒ 𝑁 + 𝑂 + 𝑒 

Equation 45 

 

Les molécules de 𝑁𝑂 sont formées majoritairement par le mécanisme de Zel’dovich dans l’air. 

Il est présenté dans l’Equation 46. Il n’est pas pour autant responsable du peuplement du niveau 

𝑁𝑂(𝑋) étant donné la rapidité des réactions inverses [231]. 

 

 

𝑁 + 𝑂2 ⇒ 𝑁𝑂(𝑋) + 𝑂( 𝑃3 ) 

 

𝑁2(𝑋, 𝑣 > 12) + 𝑂( 𝑃3 )  ⇒ 𝑁𝑂(𝑋) + 𝑁 

 

Equation 46 

 

L’état métastable 𝑁2(𝐴) présente un intérêt pour la génération du niveau 𝑁2(𝐶). Il peut 

également contribuer à la formation de molécules de 𝑁𝑂, notamment dans la région où la 

densité électronique est réduite, ne permettant plus la dissociation de 𝑂2 par impact électronique 

(cf. Equation 45) ni par attachement dissociatif (cf. Equation 46). Le temps de résidence du gaz 

dans le réacteur et sa durée de vie, de l’ordre de la seconde [236], permettent au niveau 

métastable 𝑁2(𝐴) de réagir de manière privilégiée avec l’oxygène atomique et le dioxygène à 

travers l’Equation 47. 

 

𝑁2(𝐴) + 𝑂 ⇒ 𝑁𝑂 + 𝑁 

 

𝑁2(𝐴) + 𝑂2  ⇒ 𝑁2(𝑋) + 2𝑂 

Equation 47 

 

La population du niveau excité 𝑁𝑂(𝐴) dépend essentiellement des transferts énergétiques entre 

une molécule de 𝑁𝑂(𝑋) et un métastable 𝑁2(𝐴) [237] comme présenté dans l’Equation 48. 

 
 

𝑁𝑂(𝑋) + 𝑁2(𝐴) ⇒ 𝑁𝑂(𝐴, 𝑣′ = 0) + 𝑁2(𝑋) 

 

Equation 48 

 

Sa désexcitation radiative entraîne l’émission d’un photon à 247,9 nm (cf. Equation 49).  

 
 

𝑁𝑂(𝐴, 𝑣′ = 0) ⇒ 𝑁𝑂(𝑋, 𝑣 = 2) + ℎ𝜈247,9 

 

Equation 49 

 

 La Figure I-22 compare l’évolution des intensités des émissions de 𝑁𝑂(𝐴) à 247,9 nm et 

de 𝑂( 𝑃3 ) à 844,6 nm avec la densité électronique en fonction de la puissance injectée. 
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- A basse puissance, les intensités des émissions de 𝑁𝑂(𝐴) et 𝑂( 𝑃3 ) sont proportionnelles à 

la densité électronique. 

- A haute puissance, elles ne suivent plus les variations de la densité électronique et continuent 

leur progression, malgré un ralentissement. 

Les évolutions des émissions de 𝑁𝑂(𝐴) et de 𝑂( 𝑃3 ) sont similaires, leurs mécanismes de 

peuplement sont interdépendants. A basse puissance, les pertes sont négligeables, entraînant 

une corrélation directe entre les évolutions en puissance de la densité électronique et des espèces 

𝑂 et 𝑁𝑂. A haute puissance, les pertes par recombinaison augmentant avec la puissance, la 

densité électronique sature. Au contraire, l’état métastable 𝑁2(𝐴) augmente et prend le relais 

dans la production de 𝑂 et 𝑁𝑂, n’induisant pas une saturation de leurs émissions. Ces intensités 

d’émission sont alors à l’image de la densité électronique à basse puissance et à celle du niveau 

métastable 𝑁2(𝐴) lorsque la puissance excède 100 W, les phénomènes de recombinaison ne 

sont plus négligeables. 

 

 

 

 Le radical 𝑂𝐻, détecté en faible quantité sur les spectres est le témoin de la présence de 

molécules d’eau dans le réacteur. De rares traces de 𝐻2𝑂 peuvent exister malgré la pureté de 

l’air synthétique 4.0 utilisé (≥ 99,99%) et l’herméticité du réacteur. Le radical 𝑂𝐻 est alors 

majoritairement généré par impact dissociatif de 𝐻2𝑂 avec un électron ou avec un atome 

d’oxygène (cf. Equation 50). 

 

𝐻2𝑂 + 𝑒 ⇒ 𝑂𝐻 + 𝐻 + 𝑒 

 

𝐻2𝑂 + 𝑂 ⇒ 𝑂𝐻 + 𝐻 

Equation 50 

 

 Différents processus de formation des espèces peuvent intervenir dans les régimes à basse 

et à haute puissances. A basse puissance, les collisions par impact électronique sont 

prépondérantes dans la formation des espèces. A haute puissance, l’état métastable 𝑁2(𝐴) 

participe également au peuplement des niveaux 𝑁2(𝐶) et 𝑁𝑂(𝐴). 
 

Figure I-22 Comparaison des allures de la densité électronique et des émissions de 𝑁𝑂 à 247,9 nm et de 𝑂 

à 844,6 nm en fonction de la puissance injectée – valeurs normalisées par rapport à la valeur maximale 
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I.D.3. Caractéristiques des réactions en fonction des régimes de décharge 

 Une comparaison entre les intensités des émissions des espèces et la densité électronique 

aux différentes positions dans le réacteur a permis de mettre en évidence les réactions 

majoritaires entraînant leur progression dans le plasma. 

 Les processus de création et de perte des espèces neutres et chargées présentes dans la 

décharge dépendent de son régime de fonctionnement en puissance. La distribution en énergie 

des électrons de la décharge favorise la probabilité d’une réaction à une position donnée. 

Régime à basse puissance (< 100 W) – La FPEE présente une densité importante à haute énergie, 

caractéristique d’une forte population en électrons chauds à proximité de la zone de RCE 

(Y = 6 cm) et une densité en électrons froids plus grande au niveau de la grille (Y = 14 cm). 

Les intensités des émissions caractéristiques du plasma suivent les variations de la densité 

électronique moyenne en fonction de la puissance aux deux positions. Les collisions par impact 

électronique à faible et à haute énergie sont dominantes dans leur processus de formation. 

Régime à haute puissance (> 100 W) – La FPEE montre une répartition électronique inverse. Les 

collisions par impact électronique direct avec des électrons chauds sont toujours responsables 

du peuplement des niveaux 𝑁2
+(𝐵). L’ionisation par étapes à partir des électrons froids est 

également envisagée. Les phénomènes de pertes, non négligeables, entraînent une saturation de 

la densité malgré une augmentation de la puissance injectée. Les états métastables de la 

molécule d’azote interviennent alors dans le peuplement des niveaux 𝑁2(𝐶) et 𝑁𝑂(𝐴). Les 

collisions entre les espèces neutres contribuent à la production des espèces oxygénées. 
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II. Caractérisation physique du plasma MW+RF 

 Deux sources plasma peuvent être utilisées et associées dans ce projet compte-tenu de la 

configuration du réacteur et des modes de générations de ces sources (fréquences et principes 

physiques différents) donnant lieu à des plasmas aux propriétés spécifiques. 

- Le plasma MW, étudié dans le Chapitre 3 – I, est généré dans la zone de RCE puis diffuse 

ses espèces dans l’enceinte. Cette distribution est réalisée en volume tant que la puissance 

MW est inférieure à 100 W. Au-delà, l’onde se répartit en surface à cause des densités 

électroniques excédant ou avoisinant la densité critique. Ce plasma est alors caractérisé par 

de fortes densités mais une répartition des espèces réactives peu étendue en volume. 

- Le plasma RF est généré et entretenu dans le volume du réacteur entre deux électrodes 

capacitives. Les électrons gagnent de l’énergie pendant l’expansion et la contraction des 

gaines à chaque alternance du champ électrique afin d’ioniser le gaz à basse pression. Ce 

type de plasma est caractérisé par une faible densité électronique mais une grande uniformité 

dans la répartition des espèces réactives en volume. 

Leur couplage a pour objectif une action cumulée des avantages de chaque source, de fortes 

densités électroniques et une répartition uniforme des espèces dans l’enceinte. 

 La première étape consiste à réaliser une étude paramétrique en fonction des puissances 

injectées par les deux sources. Les propriétés fondamentales du plasma et de ses espèces 

réactives neutres et chargées sont évaluées dans chaque régime de puissance MW défini (50, 

100 et 150 W) en faisant varier la puissance RF (0 – 200 W) injectée en complément. 

- La contribution de chaque source dans la distribution du plasma et de ses espèces réactives 

est évaluée à partir d’une caractérisation optique de la décharge. 

- La détermination de ses propriétés fondamentales permet de vérifier leurs effets sur l’énergie 

et le flux des ions. 

 La deuxième étape permet d’établir l’apport de la source RF-CCP pour le traitement de 

semences afin d’évaluer les possibilités d’optimisation du procédé plasma. 

II.A. Répartition du plasma dans l’enceinte 

 A une puissance MW fixée, les images acquises par la caméra ICCD donnent un aperçu 

des modifications du comportement du plasma en présence de la source RF-CCP. Les profils 

des intensités sommées selon l’axe X mettent en avant la contribution de chaque source dans la 

répartition du plasma dans le réacteur. L’imagerie ICCD filtrée et les spectres de SEO 

permettent d’estimer les proportions des espèces réactives à une position Y donnée. 

II.A.1. Distribution de la décharge 

 Une première idée de la contribution de chaque source dans la répartition du plasma est 

obtenue avec les mesures d’imagerie ICCD (cf. Chapitre 2 – I.B.1). Chaque image est 

normalisée par rapport à l’intensité maximale en ICCD1 pour la source MW-ECR seule. 
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 La Figure II-1 présente les images reconstituées de la distribution du plasma en fonction 

des puissances MW, en absence (RF 0 W) ou en présence (RF 100 W) de puissance RF. 

 

 

 Les variations des profils des intensités sommées aux positions Y = 6 cm et Y = 14 cm 

sont présentées sur la Figure II-2 en fonction des paramètres expérimentaux. Une augmentation 

de la puissance RF entraîne une augmentation de l’intensité lumineuse pour chaque position Y, 

notamment pour les puissances maximales des sources. 

 

 

 

Observations en fonction des positions X et Y – Quelle que soit la puissance MW, l’intensité 

lumineuse est maximale autour de la source MW-ECR (cf. Figure II-1 et Figure II-2). En 

supposant qu’elle représente la densité électronique ayant permis de générer les espèces 

principales, cette observation conforte l’idée d’une implication privilégiée de la source MW-

ECR dans la production des espèces réactives du plasma. 

Figure II-1 Comparaison de la distribution du plasma en présence de la source MW-ECR seule et en ajoutant 

100 W de puissance RF – grille à Y = 15 cm (pointillés) : a) MW 50 W b) MW 100 W c) MW 150 W 

Figure II-2 Intensités sommées selon X en fonction des puissances MW et RF en : a) Y =6 cm b) Y = 14 cm 
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 En absence de puissance RF, le plasma est concentré autour de l’applicateur MW. En 

ajoutant la source RF-CCP, il se distribue en volume. Le plasma RF se développe dans le 

volume du réacteur pendant les oscillations des gaines, réduisant légèrement la densité 

électronique à proximité de la zone de RCE (cf. Figure II-7). Une zone de forte intensité étendue 

suivant X à Y = 3 cm se développe (cf. Figure II-1) quel que soit le régime de puissance MW 

(50, 100 ou 150 W). Cette différence est particulièrement visible pour le plasma MW+RF qui 

se répartit en volume et non vers les parois pour une puissance MW de 150 W. 

Observations en fonction de la puissance MW – A une puissance RF fixe, la somme des intensités 

suivant X aux positions Y = 6 et 14 cm respecte l’évolution en fonction de la puissance MW 

constatée pour un plasma généré par la source MW-ECR seule. Celle-ci augmente pour des 

puissances MW comprises entre 50 et 100 W puis se stabilise ou diminue entre 100 et 150 W. 

Observations en fonction de la puissance RF – Aux puissances MW fixées, un minimum de 100 W 

de puissance RF est nécessaire pour obtenir un gain en intensité lumineuse en couplant les deux 

sources. Une augmentation de la puissance RF entraîne ensuite une augmentation de l’intensité 

lumineuse du plasma. 

 

 La distribution du plasma dans le réacteur est différente en présence de la source RF-

CCP. Les modes de propagation en fonction de la puissance observés avec la source MW-ECR 

seule sont encore distingués, atténués par une composante continue apportée par la source RF-

CCP à une condition donnée. La source MW-ECR semble être responsable de la densité du 

plasma. Les intensités sont dominantes dans la zone de RCE, même à faible puissance MW. La 

répartition du plasma en volume est améliorée par une puissance RF supérieure à 100 W. 

 

II.A.2. Répartition des espèces émissives 

 Les caractérisations optiques (caméra ICCD filtrée et SEO) ciblant les espèces d’intérêt 

pour le traitement de semences sont reproduites en ajoutant différentes proportions de puissance 

RF pour une puissance MW fixée. Ces résultats sont comparés à ceux obtenus en présence de 

la source MW-ECR seule (cf. Chapitre 3 – I.B.3) afin de mettre en évidence les effets potentiels 

de la source RF-CCP sur la répartition des espèces réactives du plasma. Les résultats obtenus à 

partir des mesures de SEO sont détaillés dans cette section. Ceux correspondant aux mesures 

de la caméra ICCD sont présentés en complément dans l’Annexe III. 

 L’évolution de la répartition des espèces caractéristiques du plasma d’air en fonction des 

contributions des puissances MW et RF est observable sur la Figure II-3 à travers les intensités 

des émissions détectées par SEO entre 200 et 1000 nm (cf. Chapitre 2 – I.B.1.b). En présence 

des deux sources, les acquisitions à la position Y = 22 cm sont ajoutées puisque l’électrode RF, 

située à Y = 28 cm, permet une intensification du signal spectral. 
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Observations en fonction de la position Y – Le plasma diffuse les espèces dans le réacteur en 

fonction des régimes de puissance MW : en volume à basse puissance (MW 50 W), en surface 

à haute puissance (MW 150 W). 

 Le plasma généré par la source MW-ECR (RF 0 W) présente une distribution des espèces 

décroissante dans le volume (cf. Chapitre 3 – I.B.3). Leur production est principalement dans 

la zone de RCE à Y = 2,5±0,5 cm par collision électronique des neutres. En présence de la 

source RF-CCP, la distribution des espèces dépend des proportions des puissances RF et MW. 

- Les espèces 𝑁2
+ et 𝑂 évoluent de manière similaire. Leurs intensités sont maximales à la 

position Y = 6 cm (> 2) et décroissantes dans le volume (< 1 pour Y = 22 cm).  

- Les espèces 𝑁2 et 𝑁𝑂 suivent une même répartition. Leurs intensités diminuent entre Y = 6 

et 14 cm puis réaugmentent en Y = 22 cm. 

Observations en fonction de la puissance MW – L’évolution des émissions en fonction de la 

puissance MW est évaluée à chaque position Y pour une puissance RF fixe. 

- A la position Y = 6 cm, les espèces évoluent avec la puissance MW en respectant les régimes 

de décharge décrits pour la source MW-ECR seule. Les intensités des émissions augmentent 

entre 50 et 100 W de puissance MW puis atteignent une saturation au-delà de 100 W. 

Figure II-3 Contribution de la source RF-CCP dans la répartition des espèces émissives de l'air en comparaison 

avec leur intensité d'émission détectée avec la source MW-ECR seule (RF 0 W) 
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- A la position Y = 14 cm, un équilibre entre les contributions des deux sources s’installe. Une 

augmentation de la puissance MW entraîne une faible augmentation des intensités quelles 

que soient l’espèce et la puissance RF injectée. Cette augmentation est plus importante pour 

des puissances MW comprises entre 50 et 100 W, à l’image du plasma MW en Y = 6 cm. 

- A la position Y = 22 cm, les espèces 𝑁2
+ et 𝑂 sont présentes en faible proportion (< 1). 

Aucune variation de l’intensité n’est observée avec la croissance de la puissance MW. Cette 

observation est cohérente avec une production majoritaire de ces espèces par impact 

électronique. A cette position, les densités et les températures électroniques sont peu 

sensibles à l’augmentation de la puissance MW (cf. Chapitre 3 – II.B). La faible contribution 

d’une puissance MW sur la répartition des espèces suggère alors que la source RF-CCP est 

dominante dans cette partie du réacteur, l’électrode RF se situant à Y = 28 cm. 

 Une augmentation de la puissance MW entraîne une diminution des intensités des espèces 

𝑁2 et 𝑁𝑂. L’absence de corrélation entre l’intensité des émissions et la densité électronique, 

stable, suggère des mécanismes responsables de la formation des espèces 𝑁2 et 𝑁𝑂 différant 

de l’impact électronique. La production des métastables 𝑁2(𝐴), entraînant une plus grande 

probabilité de collisions neutre-neutre, pourrait être corrélée à l’évolution de ces intensités 

d’émission. La baisse d’intensité des émissions 𝑁2 et 𝑁𝑂 avec l’augmentation de la 

puissance MW suppose alors que la population du niveau 𝑁2(𝐴) diminue. Les mécanismes 

de peuplement et de dépeuplement de cet état sont décrits par Guerra et al. [238]. Les 

processus de perte pourraient être dominés par les collisions avec des niveaux vibrationnels 

élevés de 𝑁2(𝑋). La température vibrationnelle augmentant avec la puissance MW, ces 

processus augmentent et conduisent à une baisse de la population du niveau 𝑁2(𝐴), 

impliquant ensuite une baisse des intensités des espèces 𝑁2 et 𝑁𝑂. 

Observations en fonction de la puissance RF – L’évolution des émissions en fonction de la puissance 

RF est évaluée à chaque position Y pour les trois régimes de puissance MW. 

- A la position Y = 6 cm, les émissions de NO augmentent avec la puissance RF dans tous les 

cas. Les émissions de 𝑁2, 𝑁2
+ et 𝑂 font exception à cette position. Ce phénomène est cohérent 

avec les processus de formation de ces espèces décrits pour la source MW-ECR seule dans 

le Chapitre 3 – I.D, cette zone privilégiant la contribution de la puissance MW. Dans ce cas, 

en dessous d’un certain seuil de puissance (100 W pour la source MW-ECR seule), ces 

émissions reflètent l’évolution de la densité électronique. Au-delà du seuil, elles suivent les 

variations de densité de l’état métastable 𝑁2(𝐴). En présence de la source RF-CCP, la densité 

électronique est constante quelle que soit la puissance RF, pour une puissance MW fixée (cf. 

Chapitre 3 –II.B.2), les intensités des émissions de ces espèces sont alors invariées car leur 

production est dominée par l’impact et l’attachement électronique. 

- A la position Y = 14 cm, les émissions augmentent avec la puissance RF quelle que soit la 

puissance MW. Le phénomène est moins marqué pour 𝑁2
+ et 𝑂, de faibles intensités. 

- A la position Y = 22 cm, les intensités des émissions augmentent avec la puissance RF quelle 

que soit la puissance MW compte-tenu de l’augmentation de la densité électronique (cf. 

Chapitre 3 –II.B.2). Ce phénomène est plus important pour les émissions de 𝑁2 et 𝑁𝑂 qu’à 

la position Y = 14 cm étant donné la disposition de l’électrode RF et de la grille. 
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 La production des espèces est favorisée par la présence de la source RF-CCP. L’apport 

de la puissance RF pourrait s’expliquer par une augmentation de la population du niveau 

métastable 𝑁2(𝐴), responsable des mécanismes de production et de perte de ces espèces. 

 

II.A.3. Processus de formation et de perte des espèces 

 Les observations réalisées dans la section précédente peuvent être reliées aux processus 

de formation et de perte des espèces. La contribution de chaque source dépend principalement 

de la distance entre la position étudiée dans l’enceinte et celle des sources, les proportions des 

puissances MW et RF étant secondaires. 

Contribution majoritaire de la source MW-ECR – A la position Y = 6 cm, l’évolution des intensités 

des espèces étant similaire, celles-ci sont probablement formées par le même type de processus. 

Cette région est encore proche de la zone de RCE de la source MW-ECR. Les réactions 

d’excitation et d’ionisation par impact électronique sont favorisées étant donné une forte 

production d’électrons énergétiques dans la zone de RCE. Ces électrons chauds se diffusent 

dans le volume du plasma et perdent de l’énergie par collision avec des électrons froids ou avec 

les molécules neutres favorisant entre autres la production des métastables du diazote et de 

l’oxygène atomique par dissociation de molécules. A la position Y = 6 cm, les électrons sont 

encore d’énergie suffisante pour dissocier le dioxygène (cf. Equation 45 – 휀 ≥ 5,2 eV) et ioniser 

le diazote (cf. Equation 41 et Equation 42 : 휀 ≥ 15,5 eV) par impact direct ou par étapes. 

Equilibre dans la contribution des sources – A la position Y = 14 cm, les intensités des émissions 

montrent un compromis entre les effets de chaque source. La diffusion des électrons depuis la 

zone de RCE suggère une présence d’électrons moins énergétiques, réduisant la production 

globale des espèces par impact électronique, surtout 𝑁2
+ et 𝑂. Les collisions neutre-neutre 

entrent en compétition avec celles-ci pour la formation des 𝑁2 et 𝑁𝑂. Ces dernières sont 

produites à la fois par des collisions entre un neutre et un électron provenant de la zone de RCE 

et par des collisions entre neutres, grâce à la source RF-CCP. Ce processus semble cohérent 

avec les tendances de leurs intensités d’émission lorsque les puissances RF et MW augmentent. 

Contribution majoritaire de la source RF-CCP – A la position Y = 22 cm, l’évolution des intensités 

des espèces est corrélée à la source RF-CCP, peu d’espèces formées par la source MW-ECR 

atteignent une telle distance dans le réacteur, les électrons ayant perdu leur énergie en amont. 

Une augmentation de la puissance RF entraîne une augmentation linéaire des intensités de 

chaque émission à une puissance MW fixée. La production des électrons par la source RF-CCP 

est régie par les oscillations des gaines aux abords des électrodes RF et de masse (parois et 

grille). Ceux-ci sont produits en plus faible quantité que ceux issus de la source MW-ECR mais 

ils sont en moyenne plus énergétiques. Les collisions neutre-neutre entre les molécules du gaz 

deviennent un processus important. Celles-ci mettent en jeu les états métastables du diazote 

neutre dans le peuplement du niveau excité 𝑁2(𝐶) (cf. Equation 40) et du monoxyde d’azote 

𝑁𝑂(𝐴) (cf. Equation 48). L’inversion des tendances des intensités de 𝑁2 et 𝑁𝑂 en augmentant 

la puissance MW par rapport aux observations réalisées en Y = 6 cm, le confirme. La faible 

densité électronique implique une présence réduite des espèces 𝑁2
+ et 𝑂. 
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 La répartition des espèces dans le réacteur met en évidence la contribution des sources 

dans leurs mécanismes de production. A proximité de la source MW-ECR (Y = 6 cm), la 

production des espèces est dominée par les collisions par impact électronique. La zone de RCE 

favorise des densités élevées et localisées qui sont ensuite diffusées dans le volume du réacteur. 

Son influence est réduite à mesure que les espèces s’en éloignent. La source RF-CCP contribue 

à la formation des espèces dans ces régions par collisions entre neutres (Y = 22 cm), et des 

métastables 𝑁2(𝐴) qui est modulée par la puissance RF notamment. Au niveau de la grille 

porte-substrat sur laquelle sont disposées les graines à traiter (Y = 14 cm), un équilibre s’établit 

entre la contribution des deux sources pour la production des espèces réactives. 

 

II.B. Propriétés fondamentales du plasma 

 L’influence de la puissance RF sur l’évolution des paramètres du plasma est évaluée à 

partir des températures des électrons, à l’image de l’apport énergétique de la source RF-CCP, 

et de leur densité, vectrice des flux de particules. Ces grandeurs sont calculées à partir des 

mesures locales de sonde de Langmuir (cf. Chapitre 2 – I.C.1.c.i : méthode3). 

II.B.1. Température électronique 

 La température électronique moyenne des électrons froids est évaluée en associant les 

deux sources et comparée à la valeur obtenue en présence de la source MW-ECR seule. Celle 

des électrons chauds n’est pas abordée compte-tenu du faible rapport signal sur bruit lors des 

acquisitions en présence de radiofréquence. Lors de la diffusion des électrons chauds dans le 

plasma, ils perdent de l’énergie au fil des collisions. Ce phénomène entraînant la production 

d’électrons froids, leurs évolutions sont inversées en fonction des conditions opératoires. 

II.B.1.a. Evolution de la température électronique axiale 

 La Figure II-4 présente leur évolution en fonction de la puissance RF, aux trois régimes 

de puissance MW et aux trois positions Y dans l’axe de la source MW-ECR (X = 0 cm). 

 

 

 

Figure II-4 Contributions des puissances MW et RF sur la température électronique déterminée à partir des 

mesures de sonde de Langmuir en X = 0 cm, aux positions : a) Y = 6 cm b) Y = 14 cm c) Y = 22 cm 
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Observations en fonction de la position Y – En présence, comme en absence de la source RF-CCP, 

une augmentation de la température des électrons froids est observée en s’éloignant de la zone 

de RCE selon l’axe Y (cf. Figure I-12b). A un couple fixe de puissances MW et RF, la 

température électronique augmente en s’éloignant de la région de RCE. En considérant la 

géométrie de la source RF-CCP, la température est maximale entre l’électrode RF et la grille à 

la masse. A la position Y = 22 cm, la mesure est réalisée dans le cœur du plasma, loin des gaines 

électrostatiques. La température diminue ensuite dans le volume du réacteur (de Y = 22 cm vers 

Y = 6 cm). Les électrons les plus énergétiques réalisent des collisions ionisantes en se diffusant 

dans le volume, leur énergie moyenne diminue. 

Observations en fonction de la puissance MW – L’évolution de la température électronique en 

fonction du régime de puissance MW met en avant l’influence de la source MW-ECR en 

fonction de la position Y dans le réacteur. 

- Aux positions Y = 6 et 14 cm, l’évolution de la température suit les régimes de la décharge 

MW. L’augmentation de la température électronique apportée par la source RF-CCP est 

faible. La différence entre la température établie avec la source MW-ECR seule est inférieure 

à 1 eV pour un ajout de 100 W de puissance RF. 

- A la position Y = 22 cm, les températures électroniques sont équivalentes quelle que soit la 

puissance MW. La contribution de la source RF-CCP dans la valeur de température est 

importante. Une puissance RF de 100 W entraîne une augmentation supérieure à 2 eV. 

Observations en fonction de la puissance RF – A une puissance MW fixe, l’influence de la puissance 

RF sur la température électronique dépend de la position Y. Une augmentation jusqu’à 100 W 

de la puissance RF entraîne une augmentation de la température électronique. Au-delà, une 

saturation apparaît dans la plupart des conditions. 

II.B.1.b. Evolution de la température électronique radiale 

 Une puissance RF intermédiaire de 100 W est sélectionnée pour évaluer l’apport de la 

source RF-CCP sur la répartition de la température électronique en fonction de la position X 

dans les deux régimes de puissance MW (cf. Figure II-5). Une telle puissance est nécessaire 

pour garantir une augmentation de la température électronique quelles que soient la position Y 

et la puissance MW. Sur la Figure II-4a, une puissance RF de 50 W entraîne une diminution de 

la température électronique par rapport au cas généré par la source MW-ECR seule. La 

saturation observée aux puissances MW de 50 et 100 W suggère qu’une puissance RF de 100 W 

est suffisante pour que la source RF-CCP contribue à augmenter la température électronique. 

Observations en fonction de la position X – La présence de la source RF-CCP n’a que peu 

d’influence sur l’allure de l’évolution de la température électronique aux positions Y = 6 et 

14 cm. La source MW gère la distribution radiale de la température électronique à ces positions. 

A la position Y = 22 cm, le régime de puissance MW change la répartition de la température 

électronique selon la position X. 

- A une puissance MW de 50 W, la température électronique maximale est située en X = 0 cm 

et vaut 3,5 eV. Elle décroît selon X et se stabilise entre X = 10 et 15 cm. 

- A une puissance MW de 150 W, la température maximale est augmentée à 4 eV (X = 5 cm). 
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Cette décroissance peut être causée par la perte d’énergie continue des électrons diffusés depuis 

le cœur du plasma RF vers les parois latérales de l’enceinte. Un phénomène similaire est 

observé pour un plasma DF-CCP d’argon à 4 Pa alimenté par une haute fréquence à 60 MHz et 

une basse fréquence à 2 MHz [239]. La température électronique est maximale entre 4,5 et 5 eV 

dans l’axe de l’électrode RF. Elle augmente avec la puissance de la haute fréquence et décroît 

dans chaque condition jusqu’en bordure de celle-ci. 

 

 La température électronique dans l’enceinte est augmentée par l’ajout de la source RF-

CCP. Elle est maximale, autour de 3 eV, à la position Y = 22 cm et décroît en volume dans le 

réacteur. L’influence de la source MW-ECR sur cette valeur est observée aux positions Y = 6 

et 14 cm avec une évolution équivalente en fonction de la puissance MW, augmentée à une 

constante près, fixée par la puissance RF associée. 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figure II-5 Distribution de la température électronique en fonction des positions X et Y en absence ou en présence 

de 100 W de puissance RF dans les deux types de régimes de puissance MW : a) A 50 W b) A 150 W 



142 

II.B.2. Densité électronique 

 Les densités électroniques sont calculées à partir des températures électroniques (cf. 

Equation 24). Une démarche similaire à celle mise en place pour la température électronique 

est utilisée pour évaluer les effets des conditions opératoires sur la densité électronique. 

II.B.2.a. Evolution de la densité électronique axiale 

 La Figure II-6 présente leur évolution en fonction de la puissance RF, aux trois régimes 

de puissance MW et aux trois positions Y dans l’axe de la source MW-ECR (X = 0 cm). 

 

 

 

Observations en fonction de la position Y – En présence de la source RF-CCP, la décroissance de 

la densité électronique selon Y, observée pour la source MW-ECR seule à une condition de 

puissance donnée, est maintenue. Elle est équivalente entre les positions Y = 6 et 14 cm, réduite 

ensuite. 2 log d’écart sont observés entre les positions extrêmes Y = 6 et 22 cm pour la source 

MW-ECR seule, contre 1 log en présence de la source RF-CCP. 

Observations en fonction de la puissance MW – En présence de la source RF-CCP, les variations 

de la densité électronique en fonction de la puissance MW sont faibles. Ce phénomène est déjà 

observé pour la source MW-ECR seule sur la Figure I-5. A une puissance RF et une position Y 

fixes, la densité électronique reste constante en augmentant la puissance MW. 

Observations en fonction de la puissance RF – A une puissance MW fixée, l’augmentation de la 

puissance RF n’implique pas de variation significative de la densité électronique, excepté à la 

position Y = 22 cm. 

- A la position Y = 6 cm, l’ajout de puissance RF, quelle qu’elle soit, tend à diminuer la valeur 

de la densité électronique. Cette observation est cohérente avec la propagation du plasma et 

de ses espèces émissives (cf. Chapitre 3 – II.A). La densité électronique reste maximale à 

proximité de la zone de RCE, correspondant à la région d’intensité lumineuse maximale dans 

laquelle le gaz est ionisé par des collisions avec des électrons très énergétiques. La 

température moyenne des électrons froids est augmentée par un apport de puissance RF 

supérieure à 100 W (cf. Figure II-4) ce qui favorise une diminution de la densité électronique. 

Figure II-6 Contribution de la source RF-CCP dans la répartition de la densité électronique en X = 0 cm, aux 

positions : a) Y = 6 cm b) Y = 14 cm c) Y = 22 cm 
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- A la position Y = 14 cm, la présence de la source RF-CCP entraîne une augmentation de la 

densité électronique à une puissance MW de 150 W. Cette augmentation évolue avec la 

puissance RF injectée. La densité électronique reste constante dans les autres conditions. 

- A la position Y = 22 cm, un apport de puissance RF implique une augmentation de la densité 

électronique. Dans un plasma RF-CCP asymétrique, les gaines oscillantes entraînent la 

génération d’un potentiel d’auto-polarisation, continu pour éviter la perte des électrons aux 

parois. Les électrons dont l’énergie est inférieure à la tension de la gaine sont alors confinés 

dans le plasma, favorisant une densité électronique constante plus élevée dans le plasma. Les 

autres perdent de l’énergie en avançant vers la paroi, réduite de moitié à l’entrée de la gaine. 

Cette énergie est récupérée par les cations et équilibre des flux aux parois. A une puissance 

RF constante, la densité est constante dans le plasma et décroît aux abords des gaines. 

II.B.2.b. Evolution de la densité électronique radiale 

 L’évolution de la densité électronique en fonction de la position X aux trois positions Y 

est analysée à partir de la Figure II-7 est étudiée dans les mêmes conditions que la température. 

 

 

Observations en fonction de la position X – En présence de la source MW-ECR seule, au plus 

proche de la région de RCE (Y = 6 cm), les densités électroniques sont maximales au centre du 

réacteur (cf. Figure I-5a). Elles sont décroissantes selon les positions X (1 log d’écart entre 

X = 0 et 15 cm en Y = 6 cm). L’écart entre les valeurs se réduit en s’éloignant de cette zone. 

 Les plasmas générés par une source RF-CCP seule présentent des densités électroniques 

constantes dans le corps du plasma et fortement décroissantes dans les gaines aux abords des 

parois et des électrodes [240]. Les mesures réalisées dans cette étude sont éloignées de 10 cm 

environ des parois latérales du réacteur, la densité électronique déterminée est alors celle du 

corps du plasma. 

 En présence des deux sources, la densité est répartie de manière plus homogène dans le 

volume de l’enceinte qu’en utilisant la source MW-ECR seule (cf. Figure II-7). Le régime de 

puissance MW n’influe pas sur l’évolution de la densité électronique en ajoutant une puissance 

RF fixe, les tendances sont similaires à une puissance MW de 50 ou de 150 W. 

Figure II-7 Distribution de la densité électronique en fonction des positions X et Y en absence ou en présence de 

100 W de puissance RF dans les deux types de régimes de puissance MW : a) A 50 W b) A 150 W 
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- A la position Y = 6 cm, la densité s’éloigne de la valeur critique qui concentrait le plasma 

autour de l’applicateur MW-ECR. Cela justifie la répartition en volume du plasma observée 

pour une puissance MW de 150 W par l’imagerie ICCD (cf. Figure II-1). La présence de la 

source RF-CCP atténue la densité électronique à proximité de l’applicateur MW-ECR. La 

température électronique est augmentée dans cette région à partir d’une puissance RF de 

100 W. A une puissance MW de 150 W, la tension d’auto-polarisation est doublée par 

rapport aux cas à 50 et 100 W (-120 V – cf. Chapitre 2 – Figure I-10). Cela suggère une 

énergie ionique plus importante dans la gaine (cf. Chapitre 1 – III.B.2.a.i), cohérente avec 

une augmentation de la température électronique et une diminution de la densité. 

- A la position Y = 14 cm, la mesure pourrait être considérée comme réalisée dans une gaine 

étant donné que la grille porte-substrat est située à Y = 15 cm. L’expression de l’épaisseur 

de gaine 𝑠 est donnée dans l’Equation 10 à partir de la longueur de Debye 𝜆𝐷 du plasma (cf. 

Equation 2) et du potentiel de gaine 𝑉𝑠, associé directement au potentiel plasma étant donné 

que la grille est à la masse. Le potentiel est estimé en fonction de la température électronique 

à partir de la relation de Child-Langmuir pour une gaine non-collisionnelle (cf. Chapitre 1 –

III.B.2.a.i). Les épaisseurs de gaine au niveau de la grille sont évaluées à partir des densités 

et des températures électroniques extrêmes estimées dans cette section. Les résultats 

suggèrent des gaines de l’ordre du millimètre au maximum. La mesure en Y = 14 cm est 

réalisée dans le plasma et non dans la gaine (épaisseur : 0,2 – 1,2 mm). Son évolution 

concorde avec un couplage des deux sources. Elle suit principalement la source MW-ECR, 

la source RF-CCP tend à augmenter la valeur en X = 15 cm pour homogénéiser la 

distribution en corrélation avec les résultats obtenus pour la température électronique. 

- A la position Y = 22 cm, la densité électronique est constante quelle que soit la position X. 

Dans cette région, la production des électrons par la source MW-ECR est négligeable, 

l’influence de la source RF-CCP est alors mise en avant et confirme que la mesure est 

réalisée dans le corps du plasma. 

Sahu et al. [240] ont évalué les variations des densités et des températures électroniques dans 

un plasma DF-CCP (13,56 et 320 MHz) de diazote à 400 mTorr pour une puissance totale de 

200 W. Les deux sources étant de type RF-CCP, la répartition radiale de la densité électronique 

par rapport aux électrodes est quasi-constante jusqu’à 1 cm avant la gaine. Les évolutions de la 

température et de la densité des électrons en fonction de la puissance injectée par chaque source 

sont inversées. Elles sont délimitées par une même puissance de 100 W pour chaque source. 

Tant que la puissance à basse fréquence est inférieure à celle à haute fréquence, la densité 

électronique augmente et la température décroît. Lorsque la puissance à basse fréquence devient 

supérieure, la densité décroît et la température augmente. Ces observations sont cohérentes avec 

une action privilégiée de la source à basse fréquence sur la température électronique et une 

action prédominante de la source à haute fréquence sur leur densité. 

 

 La densité électronique est principalement gouvernée par la source MW-ECR. Son 

évolution est peu influencée par la source RF-CCP. Cette dernière uniformise sa distribution 

dans le volume en réduisant les écarts de densité entre les positions X et Y extrêmes. 
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II.B.3. Couplage du flux et de l’énergie des ions 

 Dans les procédés de traitement de surface, il est intéressant de pouvoir contrôler 

séparément le flux et l’énergie des ions arrivant sur la surface à traiter selon l’objectif du 

traitement (cf. Chapitre 1 – III.B.2.b.iii et III.B.3). Cette problématique a conduit au 

développement des procédés à double fréquence. Les densités et les températures électroniques 

sont associées respectivement au flux et à l’énergie des ions. 

- Dans une décharge RF-CCP symétrique, l’énergie ionique 휀𝑖 arrivant dans une gaine non-

collisionnelle est proportionnelle à la température électronique du plasma. Elle peut être 

définie par l’Equation 51, à partir de la relation établie par Child-Langmuir. 

 휀𝑖 =
1

2
𝑘𝐵𝑇𝑒 (1 + ln (

𝑚𝑖

2𝜋𝑚𝑒
)) Equation 51 

 

- Le flux ionique Γ𝑖 est calculé dans les mêmes conditions à partir de la vitesse de Bohm (cf. 

Chapitre 1 – III.B.2.a.i). Il est rapporté à la densité de courant ionique 𝑗𝑖. Celle-ci faisant le 

lien entre les densités et les températures électroniques à partir de l’Equation 52. 

 

 

𝑗𝑖 = 𝑒 Γ𝑖 ≃ 0,6 𝑒 𝑛𝑒  (
𝑘𝐵𝑇𝑒

𝑚𝑖
)

1
2
 

 

Equation 52 

 

L’énergie ionique maximale correspond à la valeur maximale de température, la densité de 

courant moyenne est à l’image de la densité électronique. Le couplage des deux permet 

d’appréhender la contribution de chaque source dans le procédé. 

 Le couplage de l’énergie et du flux des ions est évalué en présence des deux sources aux 

positions Y dans la Figure II-8. A une puissance MW fixée, l’énergie et le flux des ions sont 

calculées en X = 0 cm pour une variation de la puissance RF de 0 à 200 W avec un pas de 50 W. 

 

 

 

 

Figure II-8 Energie ionique en fonction de la densité de courant des ions 

en couplant les deux sources : MW 50, 100, 150 W et RF 0-200 W 
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Observations en fonction de la position Y – L’évolution à une puissance MW fixe est observée à 

partir de la pente d’un ajustement linéaire réalisé pour chaque courbe à une position Y donnée. 

En s’éloignant de la zone de génération du plasma MW, la pente diminue. Pour une puissance 

MW de 150 W, elle vaut 10 à la position Y = 6 cm contre 26 en Y = 22 cm. Cela signifie qu’au 

plus près de la source MW-ECR, la contribution en flux est dominante devant l’énergie. Leurs 

variations à chaque position le confirment quelle que soit la puissance MW. 

Observations en fonction de la puissance MW – A une position Y fixée, la contribution des sources 

se retrouve également à partir de la proportion de puissance MW injectée. 

- A la position Y = 6 cm, une augmentation de la puissance MW implique une augmentation 

du flux ionique. La densité de courant moyenne, quelle que soit la puissance RF, est de 

0,8 mA.cm-2 pour une puissance MW de 50 W contre 1,2 mA.cm-2 pour une puissance MW 

de 150 W à des énergies ioniques équivalentes. 

- A la position Y = 14 cm, le flux et l’énergie des ions sont croissants avec l’augmentation de 

la puissance MW. Les comportements observés aux deux autres positions Y s’équilibrent. 

- A la position Y = 22 cm, une augmentation de la puissance MW n’entraîne pas de variation 

significative de l’énergie et du flux des ions. 

Observations en fonction de la puissance RF – L’évolution de l’énergie et du flux des ions dépend 

essentiellement de la distance entre la position de la mesure et celle de la source. 

- A la position Y = 6 cm, la source MW-ECR est dominante. Le flux des ions (densité de 

courant moyenne de 1 mA.cm-2) est important et leur énergie est faible, maximale à 12 eV. 

La variation de la puissance RF entraîne une faible variation de l’énergie ionique, à l’image 

des constats réalisés pour la température électronique dont celle-ci dépend. 

- A la position Y = 14 cm, les contributions des deux sources s’équilibrent. La densité de 

courant moyenne est de 0,2 mA.cm-2 pour une énergie maximale de 15 eV. 

- A la position Y = 22 cm, la source MW-ECR influe peu sur le plasma, la source RF-CCP 

prend le dessus. La densité de courant moyenne est de 0,05 mA.cm-2 pour une énergie 

maximale approchant les 20 eV. Une augmentation de la puissance RF entraîne 

systématiquement une augmentation de la température électronique et de l’énergie ionique. 

 Ces résultats montrent une modulation en énergie et en flux des ions apportée par la 

source RF-CCP. Un plasma généré par une source RF-CCP seule à une fréquence de 

13,56 MHz présente une forte énergie, augmentant avec la puissance injectée, pour un faible 

flux des ions, de l’ordre de la tension RF appliquée. Les travaux de Perret et al. [108] montrent 

l’effet de la fréquence d’excitation sur le couplage de l’énergie et du flux des ions dans une 

décharge RF-CCP d’argon à 15 mTorr (rappel : 1 Pa = 7,5 mTorr). A 13,56 MHz, ils 

obtiennent une densité de courant moyenne de 0,05 mA.cm-2 pour une énergie ionique 

minimale de 100 eV. Lorsque le porte-substrat constitue l’électrode RF, comme dans leur cas, 

l’énergie des ions arrivants sur le substrat correspond à la somme du potentiel plasma et du 

modulo de la tension d’auto-polarisation. 

Dans cette étude, l’énergie ionique est faible, pour un flux équivalent. Le porte-substrat est relié 

à la masse et situé entre une source MW-ECR et l’électrode RF d’une source RF-CCP. 

L’énergie des ions arrivants sur le substrat est alors assimilée directement au potentiel plasma. 

Elle est alors faible à proximité de la source MW-ECR et élevée à proximité de l’électrode RF. 
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L’ion produit dans la zone de RCE est alors accéléré par le gradient de potentiel entre l’électrode 

RF et la source MW-ECR. 
 

 L’évolution de l’énergie en fonction du flux des ions dépend fortement de la contribution 

des sources. Un apport de puissance MW entraîne une augmentation de la densité électronique 

et de la densité de courant des ions avec une faible énergie ionique. Un apport de puissance RF 

implique une augmentation de la température électronique et de l’énergie ionique sans impacter 

leur flux. Ces phénomènes sont amplifiés à proximité des zones de génération de chaque source 

et en augmentant leurs puissances respectives. La position de la grille porte-substrat constitue 

une zone où les contributions de chaque source s’équilibrent. En fonction de l’effet recherché, 

il est alors possible d’augmenter la puissance d’une source par rapport à l’autre. 
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III. Conclusions sur les caractéristiques du plasma pour 

une optimisation du traitement des semences 

 La caractérisation du plasma réalisée pour la source MW-ECR seule (cf. Chapitre 3 – I) 

met en évidence une décroissance des densités des espèces neutres et chargées en s’éloignant 

de la zone de RCE, région de génération du plasma (Y = 2,5±0,5 cm). Elle révèle une saturation 

de la densité électronique et des espèces formées uniquement par impact électronique (𝑁2
+ et 

𝑂) lorsque la puissance MW augmente. Une puissance MW limite, autour de 100 W, est alors 

suffisante pour maximiser leur production. Le seuil de puissance correspondant à cette région 

de saturation n’est pas fixe. Une incertitude de 25 W sur la puissance est observée selon les 

espèces, les diagnostics et les positions. Afin de garantir une stabilité dans l’évolution des 

espèces, une puissance MW de 150 W est sélectionnée comme condition optimale de 

production des espèces par la source MW-ECR. 

 L’étude paramétrique réalisée en couplant les puissances MW et RF est présentée dans le 

Chapitre 3 – II. Les tendances favorisant la production des espèces dans les différentes 

combinaisons de puissance sont analysées. De manière générale, à une puissance MW fixée, 

l’ajout de puissance RF entraîne une augmentation des émissions des espèces réactives de 

l’azote et de l’oxygène, une augmentation de la température électronique, peu de variation dans 

la densité électronique et un contrôle du flux et de l’énergie ionique arrivant sur un substrat. La 

contribution de chaque source dans les propriétés physiques du plasma dépend de la position 

dans le réacteur. Les espèces sont majoritairement formées par des processus différents selon 

la source principale, i.e. la source la plus proche. 

- La partie supérieure du réacteur est principalement gouvernée par la source MW-ECR. 

Celle-ci privilégie la densité électronique, i.e. le flux des ions, et les espèces formées par 

impact électronique telles que 𝑁2
+ et 𝑂. Un apport de puissance RF n’entraîne qu’une faible 

modification des propriétés physiques de la décharge et ces dernières n’évoluent pas lorsque 

la puissance RF excède 100 W. Les densités électroniques sont réduites par sa présence mais 

les collisions électron-neutre restent le processus majoritaire de formation des espèces 

réactives de l’air compte-tenu de la proximité avec la zone de RCE. 

- La partie inférieure du réacteur est gérée par la source RF-CCP. L’éloignement avec la 

source MW-ECR réduit son influence dans la production des espèces réactives. Leur énergie 

moyenne est augmentée en corrélation avec la puissance RF et les oscillations des gaines 

électrostatiques. La source RF-CCP agit sur la température électronique, ce qui a pour 

conséquence de moduler le flux et l’énergie ionique. Elle contribue également au peuplement 

du niveau métastable 𝑁2(𝐴) par collisions entre les neutres 𝑁2, 𝑂 et 𝑁𝑂. 

- Au centre du réacteur, le couplage des deux sources est effectif. L’apport conjugué de chaque 

source conduit à des densités électroniques élevées, correspondant à la contribution de la 

source MW-ECR, et à des températures électroniques élevées, grâce à la source RF-CCP. 

Cela signifie qu’il est possible d’obtenir à la fois un flux et une énergie des ions importants 

au niveau de la grille porte-substrat. La production des espèces réactives est augmentée par 

la présence de la source RF-CCP et conservée élevée quelles que soient les puissances MW 

et RF étant donné que leurs contributions respectives se complètent. 
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 Jusqu’à présent, les effets de chaque source sont analysés pour différentes proportions de 

puissance MW et RF. En considérant maintenant une puissance totale fixe de 150 W, obtenue 

en présence de la source MW-ECR seule (MW 150 W) ou en couplant les deux sources (MW 

50 W RF 100 W), leur contribution à une position donnée peut être vérifiée. Les résultats des 

deux études paramétriques obtenus à la position Y = 14 cm sont réorganisés pour aborder cette 

problématique au niveau de la grille porte-substrat (cf. Tableau III-1). Les phénomènes 

physiques observés à la position Y = 14 cm sont considérés équivalents à ceux pouvant être 

responsables des interactions entre le plasma et les graines (cf. Chapitre 4 – I). 

 Les caractéristiques des plasmas correspondant à ces conditions, obtenues par SEO, par 

caméra ICCD et par sonde de Langmuir sont présentées dans le Tableau III-1. La densité 

électronique est dépendante de la puissance MW, influençant alors les espèces 𝑁2
+ et 𝑂 

produites par impact ou attachement électronique. La production de 𝑁2 et 𝑁𝑂 est favorisée en 

présence de la source RF-CCP par les collisions entre neutres mettant en jeu le niveau 

métastable 𝑁2(𝐴). L’ajout de 100 W de puissance RF permet d’obtenir des proportions 

équivalentes à une puissance MW de 150 W seule pour 𝑁2, 𝑁2
+ et 𝑂, et de doubler celle de 𝑁𝑂. 

L’ensemble de ces espèces, et notamment 𝑁𝑂, intervient dans les mécanismes permettant 

d’optimiser la germination des semences et de réduire la prolifération des micro-organismes 

(cf. Chapitre 1 – IV). Un apport de puissance RF est alors avantageux pour favoriser la 

production des espèces 𝑁2 et 𝑁𝑂. Une puissance MW minimale est tout de même nécessaire à 

la production de 𝑁𝑂 par l’oxygène atomique 𝑂, lui-même issu d’une densité électronique 

importante. 

 Intensité (u.a.) à la position Y = 14 cm 

MW 150 W MW 50 W RF 100 W 

𝑵𝟐  1,8 2,0 

𝑵𝟐
+  1,0 0,7 

𝑶  0,5 0,4 

𝑵𝑶  1,2 2,0 

Profil caméra 36 60 

Flux ionique (mA.cm-2) 0,19 0,17 

Energie ionique (eV) 6,1 7,3 

 

 Les densités et les énergies des espèces réactives sont alors plus importantes, et réparties 

de manière plus uniforme sur la grille. Le traitement des graines devrait être optimisé par leur 

association. 

 

Tableau III-1 

Contribution des sources dans la proportion des espèces émises à une puissance totale de 150 W en Y = 14 cm 
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 La détermination des conditions opératoires optimales pour le traitement des semences 

est délicate compte-tenu des nombreux facteurs qui entrent en jeu. Les espèces du plasma 

peuvent avoir à la fois un effet positif et un effet délétère sur les graines. Le rôle exact de chaque 

espèce, le mécanisme conduisant à cette action et le seuil à partir duquel l’exposition au plasma 

devient délétère sont encore mal connus (cf. Chapitre 1 – IV.A.2). 

- Les espèces chargées, visualisées par le flux d’ions dans les caractéristiques étudiées, 

érodent les surfaces des graines et les parois des micro-organismes. A faible dose, elles 

permettent de perméabiliser la membrane, facilitant l’imbibition d’une semence par 

exemple. A forte dose, elles entraînent la rupture des parois, laissant échapper le contenu des 

cellules. Ce dernier point est un atout quand il s’agit d’inactiver les micro-organismes 

néfastes pour la graine mais il peut s’avérer être un inconvénient pour la survie de la graine. 

- Les émissions UV contribuent à améliorer la germination par une modification de la 

mouillabilité de la surface de la graine, entraînant alors une meilleure imbibition. Leur effet 

germicide est également reconnu, une dose importante conduit à un effet délétère sur les 

cellules, végétales ou fongiques. 

- Les RONS sont en premier lieu décrits comme néfastes, engendrant un stress oxydatif qui 

induit l’inactivation des cellules. Ils sont pourtant nécessaires au fonctionnement et à la 

protection de la cellule, transmettant les informations entre le milieu extérieur et les 

composants cellulaires. Dans le cas des semences, le monoxyde d’azote 𝑁𝑂 peut intervenir 

dans la levée de dormance des semences en stimulant l’hormone gibbérelline. Il peut 

également entraîner un stress oxydatif sur les cellules si les antioxydants n’équilibrent plus 

sa portée dans la cellule. Le potentiel d’oxydoréduction du couple 𝑁𝑂/𝑁2 est de l’ordre de 

celui du couple 𝑂/𝑂𝐻, soit 1,6-1,7 eV [241], le radical hydroxyle étant connu comme le 

RONS le plus toxique. 

 

 La stratégie de traitement par plasma mise en œuvre dans le Chapitre 4 tient compte de 

ces différents paramètres. 

- L’énergie ionique est limitée à 6-8 eV. Ce seuil devrait permettre d’éviter de détériorer les 

graines tout en laissant la possibilité de perméabiliser la surface. Les énergies de liaison du 

carbone sont : 3,6 eV (𝐶 − 𝐶) ; 6,4 eV (𝐶 = 𝐶) et 8,6 eV (𝐶 ≡ 𝐶). 

- La production de RONS est favorisée par la sélection de la puissance injectée et contrôlée 

ensuite par le temps d’exposition des graines au plasma. 
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 Ce chapitre est consacré à l’étude du potentiel du procédé plasma étudié dans le Chapitre 

3 dans le contexte agroalimentaire décrit au Chapitre 1. 

Une étude préliminaire des effets de la présence de graines dans le réacteur sur les 

caractéristiques du plasma est réalisée avant d’évaluer les effets des plasmas sur les graines. 

Cette étude permet de valider l’utilisation des caractéristiques mises en évidence dans le 

Chapitre 3 pour définir les conditions d’exposition des graines au plasma en fonction de la 

problématique à traiter et pour appréhender les interactions plasma-graine. 

L’état de l’art réalisé a permis de sélectionner deux problématiques auxquelles les procédés 

plasma peuvent tenter de répondre afin d’améliorer les rendements agricoles tout en assurant la 

sécurité sanitaire de l’agriculteur au consommateur et en préservant la biodiversité. 

La première problématique concerne la préservation des graines contre des agents extérieurs 

(insectes, bactéries et moisissures). Les céréales s’avèrent être massivement contaminées par 

des moisissures, en provenance du champ ou de la zone de stockage. Une première étude est 

alors réalisée pour évaluer l’efficacité du procédé plasma dans la décontamination fongique de 

grains de blé. Cette étude met également en évidence les capacités du plasma MW à dégrader 

les mycotoxines pouvant être responsables de problèmes au niveau du système digestif du 

consommateur. Le blé étudié étant utilisé pour la panification, la conservation de ses propriétés 

intrinsèques est vérifiée après exposition au plasma. 

La deuxième problématique est axée sur la germination des semences. Les méthodes 

actuelles étant controversées par leurs effets néfastes pour l’environnement et pour 

l’agriculteur, de nouvelles pratiques émergent sans pour autant permettre d’obtenir des 

rendements aussi importants que ceux de l’agriculture intensive. Le procédé plasma est étudié 

dans le cadre d’une agriculture alternative afin d’évaluer ses effets sur les propriétés 

germinatives de semences paysannes de poivron. L’efficacité du plasma dans l’amélioration du 

taux et de la vitesse de germination est évaluée par une étude paramétrique en fonction du mode 

de génération du plasma, de la puissance injectée et du temps de traitement. Les effets du 

procédé plasma sur les propriétés intrinsèques de la graine de poivron sont analysés à travers 

l’évaluation du taux d’’humidité, de la perméabilité de sa surface et de la teneur en 

antioxydants. 

  

Chapitre 4  

Evaluation de l’efficacité du procédé 

plasma pour le traitement de semences 
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I. Influence de la présence de graines sur les plasmas 

 La caractérisation du plasma généré par une source MW-ECR seule ou par son association 

avec une source RF-CCP a été réalisée dans le Chapitre 3 pour évaluer les propriétés 

fondamentales du plasma, la répartition de ses espèces dans l’enceinte et les modifications 

engendrées par le couplage des sources. Une vérification des éventuelles variations du plasma 

causées par la présence de graines (substrat biologique, non inerte chimiquement) dans le 

réacteur est effectuée afin de valider l’utilisation des paramètres établis au Chapitre 3 pour 

l’interprétation des phénomènes susceptibles d’intervenir lors de l’interaction plasma-graine. 

 Une graine est constituée de différentes molécules (de protéines, de lipides, de minéraux 

et d’eau) qui pourraient, si elles sont présentes en quantité suffisante, modifier la composition 

et la stabilité du plasma. La descente en pression déshydrate la graine et la dissociation des 

molécules d’eau peut entraîner la production de ROS. 

 L’étude paramétrique des plasmas est réitérée en présence de graines sur la grille porte-

substrat afin de s’assurer que les propriétés fondamentales du plasma ne sont pas modifiées. 

I.A. Evaluation des propriétés électroniques en présence de graines 

 Les densités et les températures électroniques sont estimées pour chaque condition de 

plasma en présence de 1 g de graines de tomate étalées au centre de la grille porte-substrat à 

partir des mesures de sonde de Langmuir. Ces tomates sont sélectionnées comme modèle 

assimilable aux graines de poivron utilisées pour l’évaluation des effets du plasma sur la 

germination. 

Plasma généré par la source MW-ECR – La Figure I-1 montre que la présence de 1 g de graines de 

tomates disposées sur la grille porte-substrat n’influence pas l’évolution des densités et des 

températures électroniques dans les conditions de puissance MW données. 

 

 

 

Ajout de la source RF-CCP – L’étude est répétée avec 100 W de puissance RF supplémentaires. 

Les résultats présentés sur la Figure I-2 concordent avec les observations précédentes. 

Figure I-1 Effets de la présence de graines sur la grille dans l’évolution des propriétés électriques 

du plasma MW : a) Densités électroniques b) Températures électroniques 
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 Ces conditions correspondent à celles utilisées pour le traitement des semences de 

poivron. Par analogie, la présence de 1 g de graines de poivron dans le réacteur ne modifie pas 

les propriétés électriques des plasmas. 

I.B. Evaluation des espèces émissives en présence de graines 

 Une production augmentée du radical hydroxyle et de l’oxygène atomique sont des 

marqueurs de la dissociation des molécules d’eau présentes dans les graines en réduisant la 

pression dans l’enceinte. Un spectre d’émission du plasma généré avec 150 W de puissance 

MW et 100 W de puissance RF est réalisé pour différentes conditions : sans graine, en présence 

de 1 g de semences de poivron ou de 10 g de graines de blé (conditions maximales 

correspondant aux traitements réalisés – cf. Figure I-3). Les émissions repérées en absence de 

graine dans le Chapitre 3 – I.A se retrouvent en présence de chaque type de graines, globalement 

en même proportion. Deux remarques peuvent être faites concernant la présence des graines. 

- Les intensités des émissions du diazote 𝑁2 à 315 nm sont peu influencées par la présence 

des graines. Ce phénomène suggère une invariance des voies de peuplement des niveaux 

𝑁2(𝐶) et 𝑁2(𝐵). La population du niveau 𝑁2(𝐴) n’est alors pas modifiée non plus. 

 Une augmentation des intensités des émissions est relevée dans la région entre 305 et 

312 nm en présence des graines. Le rapport des intensités à 308 nm par celles à 315 nm est 

respectivement de 0,2 en absence des graines, puis de 0,3 en leur présence. Deux hypothèses 

peuvent être mises en avant concernant cette légère augmentation en présence des graines. 

▪ La première hypothèse consiste à considérer que cette augmentation est relative à une 

augmentation des températures des niveaux rotationnels et vibrationnels du diazote. 

▪ La deuxième hypothèse est basée sur le dégazage des graines lors du traitement plasma. 

Les graines sont constituées de molécules d’eau qui peuvent être dissociées à basse 

pression. Ce phénomène peut être observé sur un spectre par l’émission du radical 

hydroxyle 𝑂𝐻 aux longueurs d’onde : 306,4 ; 306,7 ; 307,8 et 308,9 nm. Ces émissions 

sont peu distinguées dans cette étude compte-tenu de la résolution du spectromètre. La 

mesure du taux d’humidité présent dans les graines avant et après une exposition au 

plasma montre une déshydratation de la graine (≃ 4% : cf. Chapitre 4 – III.B.2.b). 

Figure I-2 Effets de la présence de graines sur la grille dans l’évolution des propriétés électriques 

du plasma MW+RF : a) Densités électroniques b) Températures électroniques 
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- Les émissions de 𝑁𝑂 entre 219,9 et 272,2 nm sont moins intenses en présence des graines. 

En considérant la densité des métastables 𝑁2(𝐴) constante, la diminution des intensités des 

émissions de 𝑁𝑂 ne s’explique pas par une baisse de sa densité. Ce phénomène peut être 

corrélé à une absorption du 𝑁𝑂 par des molécules d’eau à des longueurs d’onde inférieures 

à 300 nm. Mason et al. [242] ont déterminé un coefficient d’absorption à 280 nm dix fois 

plus important que celui obtenu à 300 nm. 

 

 

 Ces différentes observations permettent de supposer que la présence des graines 

n’engendre pas de modification dans les propriétés fondamentales du plasma. L’invariance des 

densités et des températures électroniques suggère que les flux et les énergies des ions établis 

correspondent à ceux en présence des graines. La faible influence de leur présence sur les 

émissions optiques n’entraîne pas de conséquence significative sur la densité des RONS. Les 

conclusions réalisées dans le Chapitre 3 sont alors valables en présence des graines et sont 

utilisées pour interpréter les effets du plasma sur les graines dans la suite de ce chapitre. 

  

Figure I-3 Spectres des émissions du plasma MW 150 W + RF 100 W en absence et en présence de graines sur la 

grille porte-substrat – zooms réalisés sur les émissions de 𝑁𝑂 entre 220 et 300 nm et de 𝑁2 entre 300 et 320 nm 
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II. Effets du plasma dans la décontamination fongique 

du blé 

 La contamination fongique des céréales, dans le champ ou sur la chaîne de stockage, est 

une des problématiques majeures de l’agroalimentaire. Les méthodes physiques utilisées 

jusque-là ne permettent pas d’assurer à la fois une inactivation efficace des moisissures et une 

dégradation des mycotoxines qu’elles peuvent produire. Les méthodes chimiques sont efficaces 

sur ces composants mais nuisent à la sécurité sanitaire du producteur au consommateur et au 

respect de la biodiversité. Les plasmas d’air à basse pression possèdent de nombreuses espèces 

ionisées et neutres dont les RONS et les UV, capables d’interagir avec des substrats biologiques 

et de répondre à cette problématique. Les effets du procédé plasma caractérisé dans le Chapitre 

3 sont étudiés à travers la décontamination fongique de grains de blé. 

 La première partie permet d’évaluer l’efficacité du plasma dans l’inactivation des 

moisissures. En amont, une caractérisation du lot de grains de blé est réalisée. La contamination 

fongique présente sur les grains est quantifiée et les genres de ces moisissures sont identifiés. 

 La deuxième partie consiste à évaluer les effets du traitement plasma dans la dégradation 

de mycotoxines. Ces substances toxiques sont susceptibles d’être produites par certaines 

moisissures du blé et de nuire à la sécurité du consommateur. Cet aspect est abordé à travers la 

quantification du déoxynivalénol (DON) exposé au plasma MW. 

 La troisième partie permet de confirmer la préservation des propriétés des graines pour 

leur utilisation future. Le blé utilisé est destiné à la fabrication de pain, son taux d’humidité est 

évalué ainsi que les propriétés physico-chimiques de la farine (taux d’humidité et teneur en 

gluten). La possibilité de replanter une graine de blé est également envisagée à partir du taux 

de germination. 

II.A. Détermination de l’efficacité fongicide du plasma 

II.A.1. Caractérisation des contaminations fongiques natives des grains de blé 

 Une étude préliminaire à l’évaluation du procédé plasma dans la décontamination 

fongique des grains de blé sélectionnés pour la panification et cultivés dans une agriculture 

raisonnée est réalisée pour définir le champ d’action du plasma dans cette problématique. 

 Les graines de blé peuvent être soumises à des contaminations fongiques provenant du 

sol dans lequel elles sont cultivées tout comme de la réserve dans laquelle elles sont conservées. 

Les moisissures dégradent les graines, nuisent aux qualités nutritionnelles des aliments et 

peuvent contenir des mycotoxines nocives pour le consommateur (cf. Chapitre 1 – I.B). Les 

échantillons sélectionnés pour cette étude proviennent d’une agriculture raisonnée, limitée en 

intrants chimiques (cf. Chapitre 2 – II.A). Leurs contaminations fongiques natives et la teneur 

en mycotoxine DON sont quantifiées. Un taux de contamination suffisant permet d’étudier les 

effets du plasma directement sur les contaminations natives. Sinon, une contamination 

contrôlée est réalisée. Les genres de ces contaminants fongiques sont identifiés pour évaluer la 

sélectivité du traitement plasma en fonction des moisissures rencontrées dans le blé. 
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II.A.1.a. Détermination de la variété fongique présente dans les graines 

II.A.1.a.i. Identification des genres par une analyse morphologique des moisissures 

 L’identification des genres de moisissures présentes sur les graines de blé est réalisée à 

partir des méthodes décrites dans le Chapitre 2 – II.B.2. Les genres retrouvés habituellement 

dans le blé et ses produits transformés [46] correspondent aux proportions les plus importantes 

identifiées dans ces échantillons (Fusarium spp., Alternaria spp., Aspergillus spp. et 

Penicillium spp.). Leurs caractéristiques principales sont décrites dans le Chapitre 1 – I.B.1.b. 

En plus faible quantité, des moisissures des genres Cladosporium spp. et Rhizopus spp. sont 

également présentes. Une partie des moisissures présentes n’a pas encore été identifiée. 

II.A.1.a.ii. Evaluation de la provenance de la contamination 

 Lors de cette étude, la moitié des échantillons a été mise en culture directement 

(contamination totale) tandis que l’autre moitié a subi une décontamination chimique de surface 

(contamination interne cf. Chapitre 2 – II.B.1). Cette séparation permet de distinguer le 

développement des moisissures initialement présentes en volume dans la graine, en provenance 

du sol, de celles présentes en surface, pouvant être issues du champ et de la zone de stockage. 

Contamination interne – Une contamination de 60% est obtenue sur les graines dont la surface a 

été préalablement décontaminée chimiquement. Une isolation de 53% d’entre elles a été 

réalisée. Les proportions des genres de ces moisissures sont répertoriées dans le Tableau II-1. 

Contamination totale – Une contamination de 100% est obtenue sur les graines non 

décontaminées chimiquement. Une isolation de 80% d’entre elles a été réalisée. Les proportions 

des genres de ces moisissures sont répertoriées dans le Tableau II-1. 

 Cette différence de proportion entre la contamination fongique interne et totale montre 

qu’il existe des contaminants de diverses provenances. La contamination interne est corrélée 

aux contaminants présents dans le sol, avec une majorité des genres Fusarium spp. et Alternaria 

spp. (35,8% et 22,6% respectivement). La contamination totale permet de relever une 

contamination de surface importante, en provenance de la chaîne de stockage, avec la présence 

des genres Aspergillus spp. et Penicillium spp. (27,5% et 6,3% respectivement). 

Genre Contamination interne (%) Contamination totale (%) 

Fusarium spp. 35,8 16,3 

Alternaria spp. 22,6 22,5 

Penicillium spp. 0 6,3 

Aspergillus spp. 0 27,5 

Cladosporium spp. 3,8 1,3 

Rhizopus spp. 1,9 3,8 

Non identifiées 35,9 22,3 

Tableau II-1 

Proportion des genres de moisissures natives des grains de blé : interne (décontamination chimique de la 

surface) et totale (sans décontamination préalable) 
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II.A.1.b. Estimation du taux de contamination native de l’échantillon de blé 

II.A.1.b.i. Quantification de la contamination fongique totale du blé 

 La contamination fongique évaluée sur un échantillon de graines de blé (cf. Chapitre 2 – 

II.B.3) est estimée à 1,09.104±0,12.104 UFC/g. Ce taux de contamination peut nuire à la 

conservation du stock si ce dernier est soumis à des conditions favorables à la prolifération des 

moisissures (cf. Chapitre 1 –I.B.1.a). 

 L’efficacité du plasma dans la décontamination fongique est évaluée dans le Chapitre 4 – 

II.A.2 à partir de ce taux de référence. 

II.A.1.b.ii. Quantification de la concentration initiale de déoxynivalénol sur le blé 

 La concentration en déoxynivalénol (DON) dans un échantillon de blé est estimée par une 

analyse ELISA compétitive (cf. Chapitre 2 – II.C.1). Une concentration de 369±11 ng/g est 

obtenue sur la flore native des moisissures présentes sur l’échantillon de blé. Celle-ci est 

inférieure aux normes exigées par la législation Européenne (1250 ng/g) [243] garantissant la 

sécurité du consommateur. La faible teneur en DON ne permet pas d’évaluer l’efficacité du 

plasma dans la dégradation de la mycotoxine, celle-ci pouvant être en dessous des limites de 

détection après une exposition au plasma. 

 L’efficacité du plasma MW est déterminée à partir d’une quantité de DON connue avec 

une inoculation contrôlée réalisée sur différents substrats (cf. Chapitre 4 – II.B). 

 

 Les contaminants présents sur le blé sélectionné sont quantifiés et leurs principaux genres 

identifiés. Les moisissures des genres Alternaria spp. et Fusarium spp. sont les principaux 

contaminants de la graine dans le sol, elles sont présentes dans son volume total 

(respectivement : 22,5% et 16,3%). Celles des genres Aspergillus spp. et Penicillium spp. sont 

davantage présentes en surface, représentantes des moisissures de la chaîne de stockage 

(respectivement : 27,5% et 6,3%). La contamination fongique totale d’un échantillon de graines 

est estimée à 1,09.104±0,12.104 UFC/g. Cette valeur est la référence (le témoin) pour évaluer 

l’efficacité fongicide du plasma. La contamination en mycotoxine DON s’avère trop faible pour 

être utilisée comme témoin de la dégradation des molécules par plasma. 

 

II.A.2. Inactivation des moisissures natives du blé par le procédé plasma 

 La contamination native s’avère suffisante pour permettre une évaluation des effets du 

procédé plasma dans la décontamination fongique des grains de blé. 

 L’efficacité fongicide du plasma est évaluée à partir d’une courbe de survie des 

moisissures en fonction du temps d’exposition. Les conditions opératoires ont été déterminées 

à partir de la caractérisation physique du plasma dans le Chapitre 3, pour les deux modes de 

génération du plasma envisagés : MW ou MW+RF. 

II.A.2.a. Détermination des conditions opératoires 

 Les échantillons de blé sont soumis à différentes conditions opératoires afin de déterminer 

l’efficacité du plasma dans l’inactivation des moisissures (cf. Tableau II-2). 
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- L’efficacité fongicide du procédé est évaluée à partir d’une courbe de survie des moisissures 

en fonction de leur temps d’exposition à une condition opératoire fixée. La contamination 

présente sur l’échantillon traité est rapportée à celle contenue initialement sur un échantillon 

de blé témoin, non exposé dans le réacteur. L’écart logarithmique entre ces deux valeurs 

correspond à un pourcentage de survie des moisissures. Un écart de 1-log correspond à 90% 

de moisissures inactivées, 2-log en représente 99%, 3-log équivaut à 99,9%. 

- Une étude paramétrique est effectuée en prenant en compte le mode de génération du plasma, 

la puissance injectée et le temps d’exposition de l’échantillon. Une condition de puissance 

est fixée pour chaque mode de génération du plasma. L’objectif étant d’inactiver les 

moisissures, la puissance injectée est maximisée. Cela favorise la production des espèces 

réactives et devrait augmenter leur potentiel d’action sur les moisissures. 

- Un échantillon est exposé uniquement à la basse pression (vide : 1 Pa) pour vérifier si la 

déshydratation influence l’inactivation des moisissures. Le temps maximum utilisé dans les 

conditions en présence de plasma est sélectionné en considérant que si l’effet n’est pas 

significatif au temps le plus long, il n’y a pas d’effet à un temps plus court. 

Condition de traitement Temps d’exposition 

Témoin non exposé - 

Vide : 1 Pa 90 min 

MW 150 W 15 – 30 – 45 – 60 – 90 min 

MW 150 W + RF 100 W 15 – 30 – 45 – 60 – 90 min 

 

II.A.2.b. Evaluation de l’efficacité du plasma 

 La courbe de survie des moisissures est présentée sur la Figure II-1. 

 

 

 
 

Tableau II-2 

Conditions opératoires pour l'évaluation de l'efficacité fongicide du procédé plasma 

Figure II-1 Survie des moisissures natives du blé après exposition aux conditions opératoires  
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Effets du plasma MW – L’exposition des moisissures au plasma MW permet d’atteindre 1-log de 

réduction fongique dans les graines après 90 minutes. Cette décroissance est progressive, 

répartie en trois phases présentant des cinétiques différentes. La première phase est plutôt 

rapide, avec une inactivation de 65% des moisissures au bout de 30 minutes de traitement. La 

deuxième phase constitue un palier, évoluant lentement (10% d’inactivation en 30 min). La 

troisième phase présente à nouveau une accélération de la décroissance de la survie des 

moisissures, menant à l’inactivation de 90% d’entre elles au bout de 90 minutes. 

Effets du plasma MW+RF – La décroissance logarithmique de la survie des moisissures suit celle 

du plasma MW pendant 45 minutes. A partir de là, l’inactivation des moisissures est accélérée 

en présence de la source RF-CCP, menant à une réduction fongique de 1,5-log en 90 minutes. 

Effet du vide – L’exposition des moisissures à un vide de 1 Pa pendant 90 minutes n’a aucune 

incidence sur la quantité de moisissures présentes dans les graines. 

 Plusieurs études de décontamination fongique de la flore native de grains de blé par 

plasma sont recensées dans la littérature. Los et al. [147] obtiennent 2,5-log de réduction après 

une exposition de 20 minutes à un plasma d’air à la pression atmosphérique généré par une 

source DBD. Zahoranova et al. [145] observent une inactivation totale des moisissures du blé 

de différentes espèces inoculées : Fusarium nivale en 1,5 minutes et Aspergillus flavus en 

4 minutes. Leur plasma est généré par une décharge DBD coplanaire à diffusion en surface. 

Selcuk et al. [154] ont inactivé par un plasma RF-ICP, à basse pression dans de l’air, des 

moisissures des genres Aspergillus spp. et Penicillium spp. inoculées sur des grains de blé. Ils 

obtiennent 3-log de réduction en 20 minutes de traitement. La cinétique de décroissance de la 

survie des moisissures est évaluée pour ce procédé RF-ICP dans le cadre de la décontamination 

d’oléagineux par Basaran et al. [155]. Ils observent également une décroissance en trois phases 

de la survie des moisissures sur ces oléagineux contaminés par des Aspergillus parasiticus. A 

pression atmosphérique, le champ électrique est généralement plus important qu’à basse 

pression. Celui-ci peut alors entraîner une électroporation irréversible des membranes 

cellulaires conduisant à une inactivation plus rapide des micro-organismes. Les sources RF-

ICP entraînent des densités électroniques importantes susceptibles d’accélérer le phénomène 

d’érosion de surface par les ions. 

Actions possibles des agents du plasma – Les mécanismes d’interaction entre un plasma d’air à 

basse pression et des micro-organismes pouvant être responsables de cette décroissance en trois 

phases ont été proposés par Moisan et al. [136] (cf. Chapitre 1 – IV.A.2). Leur étude consistant 

à analyser les actions potentielles des UV et des RONS dans le processus de décontamination 

d’un substrat est comparée aux résultats présentés sur la Figure II-1. Ces deux catégories 

d’espèces (UV et RONS) sont produites par les plasmas d’air générés dans les configurations 

MW-ECR seule ou MW-ECR + RF-CCP. 

- La première phase présentée par Moisan et al. repose sur l’effet privilégié des UV qui 

inactivent les cellules en modifiant directement l’ADN. Les rayonnements UV émis dans les 

deux configurations correspondent essentiellement aux émissions du monoxyde d’azote 𝑁𝑂. 

Le processus d’action des UV est plus rapide dans l’inactivation cellulaire que celui des 

RONS, ces derniers réalisant une érosion de la membrane des cellules. 

▪ Dans l’étude de Moisan et al., les micro-organismes sont directement exposés au plasma, 

sur un substrat plan, cette première phase d’inactivation est alors efficace et rapide. 
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▪ Dans cette thèse, les contaminants fongiques sont présents sur des substrats agro-

alimentaires tels que des grains de blé, la surface tridimensionnelle contient différents 

creux et des aspérités dans lesquels les moisissures peuvent se loger. La décontamination 

d’un substrat par les UV est de faible portée spatiale, limitée par les obstacles pouvant 

être présents entre le rayonnement UV et l’ADN de la moisissure à inactiver. Un 

phénomène d’ombrage, causé soit par les aspérités du grain, soit par la répartition en 

multicouches des moisissures sur le grain, peut alors réduire l’effet des UV [244]. Cette 

contrainte est probablement responsable d’une inactivation moins efficace et lente des 

moisissures présentes sur les grains de blé. 

- Les RONS s’associent aux UV dans la deuxième phase, réalisant un « nettoyage » des débris 

cellulaires des couches supérieures et érodant les membranes cellulaires pour faciliter l’accès 

aux UV. Cette région présente une inactivation ralentie des micro-organismes tant que leur 

ADN n’est pas atteint par les UV. Les émissions des espèces réactives de l’air (𝑁2, 𝑁2
+, 𝑂 et 

𝑁𝑂) sont intensifiées en présence des deux sources aux conditions sélectionnées pour le 

traitement des grains de blé. L’oxygène atomique 𝑂 peut contribuer à une érosion des 

membranes mais il n’est pas nécessairement responsable de l’ensemble du processus, s’il a 

lieu, celui-ci étant présent en faible quantité dans les deux conditions. 

- Une troisième phase peut apparaître si la décontamination du substrat n’est pas totale à la fin 

de la deuxième. Les UV poursuivent l’inactivation des cellules, les RONS ayant libéré 

l’accès vers l’ADN. 

▪ En utilisant la source MW-ECR seule, les émissions des espèces réactives, dans le visible 

et dans l’UV, sont faibles au niveau de la grille. La position de celle-ci est éloignée de la 

zone de RCE correspondant à leur région de formation (cf. Chapitre 3 – I.B.3). 

▪ En présence des deux sources, les intensités des émissions sont augmentées (cf. Chapitre 

3 – II.A). Ce phénomène est particulièrement marqué pour les émissions de 𝑁2 et 𝑁𝑂. En 

présence de la source RF-CCP, ces deux espèces peuvent également être produites dans 

le volume, par des collisions neutre-neutre. Les densités de ces espèces augmentent alors 

par rapport au cas étudié pour la source MW-ECR seule. L’intensification des émissions 

de NO peut expliquer, en partie, l’augmentation de l’efficacité du plasma dans la troisième 

phase d’inactivation des moisissures. 

 En complément, la contribution des espèces chargées doit être envisagée. La composante 

ionique du plasma n’est observée par SEO que pour les ions 𝑁2
+, ne présentant pas une intensité 

importante au niveau de la zone de traitement. La densité électronique peut être utilisée en 

considérant qu’elle est à l’image du flux d’ions incident sur la surface des graines. Quel que 

soit le mode de génération sélectionné, la densité électronique est élevée (1,1.1016 m-3) dans la 

zone de traitement. Les ions qui s’accumulent au niveau de la membrane des cellules peuvent 

entraîner une différence de potentiel suffisante pour engendrer la rupture de leur membrane. 

 Ces hypothèses n’ont pas encore été vérifiées. Une observation au microscope 

électronique à balayage (MEB) permettrait de déterminer deux éléments : l’effet d’ombrage 

causé par les aspérités de la surface d’un grain de blé et l’érosion de la membrane des 

moisissures. Une étude précédente [245] a consisté à mettre en évidence l’inactivation de spores 

de bactéries (Bacillus spp.) inoculées sur des substrats de verre exposés à un plasma d’air généré 

par la source MW-ECR à 1 Pa. Le décompte des colonies formées sur un milieu de culture 

solide montre que l’inactivation des spores bactériennes est plus importante et plus rapide. Une 

réduction jusqu’à 5-log est atteinte après 10 minutes d’exposition pour la souche B. atrophaeus, 



161 

dont 3-log en 1 minute. Les surfaces des spores observées au MEB (modèle Quanta 250 FEG 

du CMEAB, Toulouse) présentent des marques d’érosion pour les échantillons exposés 

10 minutes au plasma alors que ceux traités 1 minute ne présentent aucune modification de 

surface (cf. Figure II-2). Ces résultats sont cohérents avec la cinétique d’inactivation proposée 

par Moisan et al. Dans la première minute, l’inactivation par les UV n’engendre pas de 

dommages membranaires sur les spores, ces derniers apparaissent après une plus longue 

exposition, 10 minutes dans ce cas, correspondant à la synergie des RONS et des UV engagée 

dans une seconde phase d’inactivation des spores. 
 

 

 

 

 La conservation des grains de blé non traités chimiquement peut être améliorée par le 

procédé plasma étudié. L’efficacité du plasma dans l’inactivation des moisissures est avérée 

dans les deux configurations (plasma MW : 1-log ; plasma MW+RF : 1,5-log). L’ajout de la 

source RF-CCP implique une densité plus importante des UV et des RONS, susceptibles 

d’avoir accentué la décroissance par rapport à l’utilisation de la source MW-ECR seule. 

 

II.B. Détermination de l’efficacité détoxifiante du plasma MW 

 La capacité du plasma MW à dégrader les mycotoxines que peuvent produire certaines 

de ces moisissures est étudiée. La teneur en déoxynivalénol (DON) sur le blé sélectionné 

s’avère faible (369±11 ng/g – cf. Chapitre 4 – II.A.1.b.ii) pour évaluer les effets du plasma 

directement sur celle-ci. L’étude de l’efficacité détoxifiante du plasma MW est alors effectuée 

en deux temps, permettant également de déterminer l’influence du substrat lors de la 

décontamination fongique par plasma (cf. Chapitre 2 – II.C.3). Une première étude est réalisée 

avec un substrat inerte chimiquement, plan, en verre afin de valider l’action du plasma MW 

dans la dégradation de la toxine. La deuxième étude situe le procédé dans le contexte 

agroalimentaire avec l’évaluation de la source MW-ECR pour la dégradation des DON 

appliqués sur des grains de blé. La comparaison de ces deux études met en avant l’importance 

de l’effet de matrice du substrat à détoxifier. Le protocole décrit dans le Chapitre 2 – II.C.3 

modifierait les conditions de traitement en présence de la source RF-CCP, la dégradation de 

DON engendrée par l’association des deux sources n’a donc pas été étudiée. 

Figure II-2 Images de microscopie électronique à balayage réalisées sur les spores de B. atrophaeus 

exposées à la source MW-ECR à 150 W 
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II.B.1. Détermination des conditions opératoires 

Dégradation du DON sur un substrat de verre – Les échantillons sont soumis aux conditions de 

traitement plasma présentées dans le Tableau II-3. L’efficacité de la source MW-ECR est 

évaluée par comparaison entre la teneur en toxine après un traitement plasma et celle présente 

dans un échantillon témoin non exposé dans le réacteur. La puissance MW sélectionnée 

correspond à celle utilisée dans l’étude de l’inactivation des moisissures. La cinétique de 

dégradation de la molécule est abordée en fonction du temps d’exposition au plasma MW pour 

les échantillons sur substrat de verre. La durée maximale de 90 minutes correspond à une 

inactivation des moisissures natives des grains de blé de 1-log. 

Condition de traitement Temps d’exposition 

Témoin non exposé - 

MW 150 W 5 – 15 – 30 – 60 – 90 min 

 

Dégradation du DON sur un grain de blé – La mesure à 60 minutes est ensuite retenue pour évaluer 

l’efficacité du plasma sur le substrat de blé, compte-tenu des résultats obtenus sur le verre et de 

l’effet de matrice envisagé. 

II.B.2. Evaluation de l’efficacité détoxifiante de la source MW-ECR 

Dégradation du DON sur un substrat de verre – La Figure II-3 montre la teneur en mycotoxine 

DON présente sur un substrat de verre, sans traitement (0 min) ou avec une exposition directe 

au plasma généré par la source MW-ECR. Une concentration de 245,1±33,1 ng/ml de DON est 

mesurée pour le témoin sur substrat de verre. La dégradation est rapide et efficace dès les 5 

premières minutes d’exposition au plasma, la teneur est inférieure à la limite de détection du 

test (6,1±2,1 ng/ml). Elle est ensuite constante jusqu’à 90 minutes, ce temps correspondant à 

une réduction de 1-log des moisissures natives du blé. 

 

 

 

Tableau II-3 

Conditions opératoires pour l'évaluation de la dégradation de la mycotoxine DON par la source MW-ECR 

Figure II-3 Dégradation par le plasma MW de la mycotoxine DON 

présente sur un substrat de verre – limite de détection (pointillés) 
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 Park et al. [246] ont été parmi les premiers à avoir exposé des mycotoxines au plasma. 

Leur étude est basée sur l’analyse des effets d’un plasma d’argon généré par des micro-ondes à 

la pression atmosphérique dans la dégradation de mycotoxines à portée agroalimentaire, dont 

le déoxynivalénol. L’efficacité du plasma dans leur cas est évaluée en appliquant différentes 

mycotoxines sur un substrat de verre. La dégradation totale de chaque mycotoxine est obtenue 

dès 5 secondes d’exposition au plasma. En complément, les auteurs ont vérifié la corrélation 

entre la présence de la mycotoxine et les effets cytotoxiques observés sur des cellules animales, 

les mycotoxines étant réputées pour leurs effets néfastes sur la santé du consommateur. Dans 

leur étude, ils montrent que les effets cytotoxiques s’arrêtent lorsque la mycotoxine est 

dégradée. Le plasma présente alors un effet détoxifiant. 

 Sakudo et al. [247] ont exposé des aflatoxines AFB1 inoculées sur un substrat de verre à 

un plasma d’azote pur à 0,5 atm (50 kPa) généré par un thyristor à induction statique. Les AFB1 

possèdent une structure qui contient des cycles aromatiques au même titre que le DON et de 

nombreuses insaturations (cf. Chapitre 1 – I.B.2.a). Plusieurs techniques d’analyse sont 

employées pour mettre en avant la dégradation de la mycotoxine. Deux tests de réponse 

immunitaire, dont une analyse enzymatique ELISA, sont réalisés en premier lieu pour 

déterminer de manière quantitative l’évolution de la concentration de AFB1 en fonction du 

temps de traitement (0, 15, 30 min). L’analyse ELISA montre une réduction de la teneur en 

AFB1 supérieure à 90% après une exposition au plasma de 15 minutes. Une analyse HPLC est 

effectuée en complément afin d’évaluer la dégradation de la mycotoxine. La présence de sous-

produits à des temps de rétention différents suggère une dégradation de la mycotoxine 

dépendante du temps d’exposition au plasma, en corrélation avec les mesures quantitatives. 

Dégradation du DON sur un grain de blé – La teneur en DON native sur le blé s’étant avérée faible 

(369±11 ng/g), une concentration volontaire est appliquée pour étudier l’efficacité du plasma 

MW. Le témoin présente une concentration de 1161±77 ng/g de DON. Une exposition au 

plasma MW pendant 60 minutes, réduit cette concentration à 627±55 ng/g (cf. Tableau II-4). 

Echantillon Teneur en DON (ng/g) 

Témoin non exposé 1161±77 

MW 150 W 60 min 627±55 

 

 Devi et al. [156] ont évalué l’efficacité d’un plasma d’air à 20 Pa généré par une source 

RF-CCP dans l’inactivation de moisissures du genre Aspergillus spp. (A. flavus et A. 

parasiticus) et dans la dégradation d’aflatoxines contaminant des graines d’arachides. Les 

moisissures sont inoculées artificiellement sur les graines. La concentration en aflatoxines est 

évaluée par une analyse HPLC à détecteur de fluorescence après 5 jours d’incubation à 30°C 

des échantillons, témoin et exposés au plasma dans les conditions permettant de maximiser 

l’inactivation des moisissures. Quatre aflatoxines sont identifiées sur les échantillons. 

L’efficacité du plasma dans la réduction de leur concentration est avérée quelles que soient les 

conditions plasma et les souches fongiques. Leurs résultats sont cohérents avec ceux de Basaran 

Tableau II-4 

Dégradation par le plasma MW de la mycotoxine DON présente sur un lot de grains de blé 
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et al. [155] après 20 minutes de traitement par un plasma d’air à 67 Pa généré par une source 

RF-ICP. Ces derniers vérifient également la réduction de la concentration totale en aflatoxines 

présentes sur des arachides. Ils obtiennent une diminution de 50% de la teneur du témoin. 

 Kriz et al. [248] ont étudié les effets d’un plasma micro-ondes généré à 100 Pa dans de 

l’air. Ils mettent en évidence la diminution de la teneur en DON sur des grains d’orge exposés 

au plasma entre 0 et 5 minutes. Une réduction supérieure à 50% est obtenue dès 50 secondes. 

Mise en évidence de l’effet matrice du substrat – Les extraits de la littérature présentés dans les 

deux sections précédentes suggèrent que l’efficacité des traitements plasmas, quels qu’ils 

soient, est plus importante dans la réduction de la teneur en mycotoxines présentes sur des 

substrats de verre (> 90%) que sur des graines (≃ 50%). 

 Ces constats réalisés pour des plasmas, des graines, des moisissures et des mycotoxines 

aux propriétés différentes sont corrélés aux résultats obtenus dans cette thèse. L’efficacité du 

plasma MW dans la dégradation du DON est avérée dans les expériences précédentes. La nature 

du substrat influence la qualité de la dégradation opérée par le plasma, une réduction de 98% 

de la concentration de DON est obtenue sur le substrat plan en verre contre 50% sur le blé (cf. 

Figure II-4). Cette observation met en évidence l’effet de matrice du substrat. Le substrat de 

verre est plan et inerte chimiquement tandis que le grain de blé présente une structure 

tridimensionnelle avec des aspérités et des creux en surface. 

 

 

 

 

 Bosch et al. [158] ont réalisé une étude complémentaire à celle-ci en évaluant les effets 

d’un plasma d’air généré par une DBD à la pression atmosphérique dans la dégradation de 

mycotoxines produites par des moisissures des genres Fusarium spp., Aspergillus spp. et 

Alternaria spp. sur un substrat de verre et sur des grains de riz. Le plasma, appliqué entre 0 et 

1 minute, entraîne une diminution de la teneur relative en mycotoxine quelle que soit la toxine 

et quel que soit le substrat. 

- L’influence de la structure chimique de la mycotoxine (présence d’insaturations ou de 

ramifications) est évaluée sur les substrats de verre. Celle-ci influe sur la vitesse d’action du 

plasma dans les 20 premières secondes du traitement. Par exemple, la diminution de la teneur 

Figure II-4 Effet de matrice lors de la dégradation de la 

mycotoxine DON par le plasma MW 
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en DON est totale au bout de 20 secondes alors que celle de la fumonisine FB1 est totale en 

10 secondes. Les énergies de liaison entre les atomes augmentent avec le nombre 

d’insaturations (cycles ou liaisons multiples). Il est alors plus simple de rompre les liaisons 

dans une molécule linéaire, sans insaturation et non ramifiée telle que la FB1 que dans le cas 

de molécules complexes, présentant des insaturations telle que le DON. 

- L’évaluation de l’effet de matrice est réalisée pour quatre mycotoxines du lot en comparant 

les résultats précédents avec ceux obtenus sur les grains de riz. L’effet de matrice dépend de 

la mycotoxine : la dégradation de deux d’entre elles est seulement ralentie mais effective à 

60 secondes tandis que la dégradation de la fumonisine présente une évolution différente, 

elle n’est réduite qu’à 50% en 60 secondes. 

 Les agents d’un plasma d’air pouvant être responsables de la dégradation des 

mycotoxines sont discutés par Bosch et al. [158] à pression atmosphérique et par Wang et al. 

[249] pour un procédé RF-CCP à basse pression (15 Pa – 300 W – 10 min) dans la dégradation 

de l’aflatoxine AFB1. Le plasma cause la rupture des liaisons carbone entraînant la 

fragmentation de la mycotoxine. Les sous-produits identifiés par spectrométrie de masse 

peuvent être générés par deux voies chimiques : la première engage l’action des UV du plasma 

tandis que la deuxième met en avant le rôle des ROS (𝑂𝐻 et 𝑂). L’action des UV pourrait être 

privilégiée dans le cas de la dégradation du DON par le plasma MW étant donné l’effet de 

matrice observé. Les UV pénétrant peu dans la matière organique, s’ils sont acteurs de la 

dégradation des molécules, une exposition directe du composé est nécessaire. Hojnik et al. 

[159] ont évalué les effets d’une lampe UV-C à 254 nm dans la dégradation de DON. Ils 

constatent une dégradation de 50% du DON appliqué sur des substrats de verre au bout de 

80 minutes d’exposition aux UV avec une cinétique de dégradation linéaire. La dégradation 

entraînée par une lampe UV-C est moindre que celle obtenue par un plasma, les RONS 

contribuent efficacement à la dégradation des mycotoxines. Les mesures réalisées ne permettent 

pas de définir le mécanisme privilégié dans le cas des plasmas MW et MW+RF générés. 

 
 

 L’efficacité du plasma MW est avérée dans la diminution de la teneur en déoxynivalénol, 

associée à sa détoxification, quel que soit le substrat contaminé. Le traitement est plus 

performant lorsque le substrat est plan et inerte chimiquement (verre : 98%) que lorsqu’il s’agit 

d’un grain de blé (50%). Cette observation met en évidence l’importance du substrat à travers 

son effet de matrice et suggère que les RONS et les UV du plasma agissent ensemble pour 

permettre la dégradation du DON. 

 

II.C. Détermination des effets du plasma sur les propriétés intrinsèques du blé 

 Cette étude est complétée par la vérification des effets du plasma sur les propriétés 

intrinsèques du blé, liées à son utilisation future. Deux conséquences annexes au traitement 

plasma dans le cadre de la décontamination fongique de grains de blé sont alors envisagées. Le 

premier effet consiste à évaluer la conservation du taux d’humidité et de la teneur en gluten 

permettant d’assurer la qualité du pain. Le deuxième concerne l’évaluation du taux de 

germination pour envisager de semer ces graines dans le cadre d’une agriculture plus raisonnée. 
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II.C.1. Evaluation des effets du plasma sur les propriétés de panification 

 Les procédés thermiques étudiés jusque-là pour la dégradation des mycotoxines 

présentent une efficacité avérée également dans la décontamination fongique des céréales mais 

entraînent la détérioration des qualités nutritionnelles ou organoleptiques des aliments [250], 

[251]. La vérification de la préservation des propriétés intrinsèques du blé assurant la qualité 

du pain est nécessaire à la validation du procédé plasma pour le traitement des grains de blé. 

Ces propriétés sont évaluées à travers le taux d’humidité dans les grains et dans la farine ainsi 

que la teneur en gluten de la farine. 

II.C.1.a. Détermination des conditions opératoires 

 Les échantillons sont soumis aux conditions de traitement présentées dans le Tableau II-5. 

Celles-ci correspondent aux conditions de traitement ayant permis d’obtenir la décroissance 

logarithmique maximale des moisissures contaminant les grains de blé avec chaque mode de 

génération du plasma, soit 90 minutes. Si les propriétés intrinsèques du blé sont conservées 

dans ces conditions, alors elles sont considérées conservées pour des temps plus courts et des 

puissances injectées plus faibles. Un échantillon non exposé sert de référence et un échantillon 

est exposé au vide à 1 Pa pendant 90 minutes pour assurer que la basse pression n’intervienne 

pas dans le processus si un effet du plasma est observé. 

Condition de traitement Temps d’exposition 

Témoin non exposé - 

Vide : 1 Pa 90 min 

MW 150 W 90 min 

MW 150 W + RF 100 W 90 min 

 

II.C.1.b. Quantification du taux d’humidité dans les grains et dans la farine 

 Le taux d’humidité est évalué dans les grains et dans la farine à partir de deux méthodes 

différentes reposant sur une déshydratation thermique de l’échantillon (cf. Chapitre 2 –II.D.1). 

 Les échantillons témoins présentent un taux d’humidité des grains de 2,07±0,55% et un 

taux d’humidité de la farine de 10,71±0,19%. Le volume d’un grain de blé étant plus important 

que celui d’un grain de farine, la dessiccation thermique est plus facile à réaliser pour les 

échantillons sous forme de farine, entraînant un taux d’humidité plus élevé. 

 Un traitement plasma à basse pression est susceptible de déshydrater le grain de blé. Le 

faible taux d’humidité initial estimé sur les grains de blé et la limite de détection du dessiccateur 

ne permettent pas de quantifier la déshydratation engendrée par le traitement plasma 

directement sur les grains. Le taux d’humidité de la farine du blé, dont les grains sont broyés 

après le traitement, est utilisé pour évaluer ces effets (cf. Figure II-5). Une exposition des grains 

de blé à la basse pression entraîne une légère diminution du taux d’humidité de la farine (-1%). 

Tableau II-5 

Conditions opératoires pour l'évaluation des effets du plasma sur les propriétés intrinsèques du blé 
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Les traitements plasma réduisent ce taux, de 2% pour la source MW-ECR seule et de 4% lors 

de l’association des deux sources. 

 

 

 

 

 En complément de la diminution de la quantité de molécules par la basse pression, les 

plasmas peuvent réduire la teneur en eau présente dans les grains par différents processus liés 

à leur composition. Les plasmas génèrent des espèces chargées et des RONS susceptibles de 

perméabiliser ou d’éroder la surface des graines (cf. Chapitre 1 – IV.A.2). Par exemple, une 

perméabilisation de la surface de grains de blé est déterminée par Bormashenko et al. [252]. 

Les grains sont exposés à un plasma d’air généré par une source RF-CCP à 6,7.10-2 Pa moins 

de 2 minutes. Ces phénomènes de surface peuvent alors entraîner une libération des molécules 

d’eau conservées dans le volume de la graine. Leur production étant favorisée en présence de 

la source RF-CCP (cf. Chapitre 3 – II.A.2), la réduction du taux d’humidité est plus importante 

pour cette dernière condition. La déshydratation par le plasma des grains de blé destinés à la 

panification peut être un atout supplémentaire pour la conservation des grains et de la farine 

dans les zones de stockage. De Lucia et al. [253] ont évalué la durée d’entreposage des céréales 

en fonction du taux d’humidité et de la température de la réserve. Ils constatent que pour une 

température de 20°C, un taux d’humidité de 13% permet de conserver les grains de blé pendant 

180 jours, contre 50 jours à 15% et 35 jours à 17%. Une diminution du taux d’humidité de 4% 

permet alors de conserver les céréales 145 jours de plus. Cette modification de la composition 

du grain nécessitera un apport d’eau supplémentaire au moment de la transformation de la farine 

en produit consommable. 

II.C.1.c. Evaluation de la teneur en gluten de la farine 

 La teneur en gluten humide de l’échantillon témoin de blé est estimée à 33,73±1,48% et 

celle en gluten sec à 12,56±0,44% à partir de la méthode présentée dans le Chapitre 2 –II.D.2. 

Ces résultats sont cohérents avec ceux présents dans différentes farines de blé et représentatifs 

de la qualité de levée du pain [254], [255]. 

 Les échantillons exposés au vide ou aux conditions de plasma ne présentent pas de 

modification significative de la teneur en gluten, humide ou sec (cf. Figure II-6). 

Figure II-5 Taux d'humidité présente dans la farine après broyage des grains de blé 
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 Selcuk et al. [154] ont réalisé des observations similaires en évaluant le taux de gluten 

humide (35,4 g/kg) dans la farine issue de grains de blé témoins et traités par un procédé plasma 

RF-ICP à basse pression dans de l’air. 

 

 Les traitements plasma réalisés pour la décontamination fongique des grains de blé 

entraînent une déshydratation des grains et donc de la farine. Ce phénomène est utile à la 

conservation du produit avant sa transformation. L’exposition au plasma dans les conditions 

présentées n’engendre pas de modification significative sur la teneur en gluten, sec ou humide, 

suggérant une qualité du pain assurée. 

 

II.C.2. Evaluation des effets du plasma sur les propriétés germinatives du blé 

 La dernière partie de cette étude consiste à vérifier le taux de germination des grains de 

blés traités dans les conditions précédentes (cf. Chapitre 4 – II.C.1.a) afin d’envisager une 

culture sur plusieurs générations, dans un souci d’agriculture raisonnée. 

 La Figure II-7 montre qu’il n’y a pas d’influence du plasma sur le taux de germination 

des grains de blé évalué à 7 jours selon les normes de l’AOSA (cf. Chapitre 2 – II.D.3). Les 

échantillons témoins et exposés présentent un taux de germination moyen de 96,5%. 

 

Figure II-6 Teneur en gluten présent dans la farine de blé : a) Taux de gluten humide b) Taux de gluten sec 
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 Le traitement plasma ne modifie pas le taux de germination du blé et laisse la possibilité 

à l’agriculteur de planter une semence issue de son champ d’une année sur l’autre. 

 

 Les céréales issues d’une agriculture raisonnée, dont la production est réduite en intrants 

chimiques telles que les blés employés pour la panification étudiés sont plus facilement soumis 

aux attaques d’agents extérieurs comme des moisissures. Cette étude a relevé une 

contamination fongique native de l’ordre de 104 UFC/g de blé. L’identification des genres de 

moisissures présentes a mis en avant les contaminants provenant du champ (60%) et ceux issus 

de la zone de stockage (40%). Le procédé plasma, basé sur deux modes de génération, s’est 

avéré efficace dans la décontamination fongique de la flore native totale. La source MW-ECR 

permet une réduction de la survie des moisissures en 90 minutes de traitement de 1-log, 

expliquée par l’action synergique des espèces du plasma (chargées, UV et RONS). En présence 

de la source RF-CCP, la production des espèces excitées étant augmentée, l’inactivation des 

moisissures est améliorée avec une réduction de leur survie à 90 minutes de 1,5-log. 

 Les contaminants fongiques étant susceptibles de produire des mycotoxines ayant des 

effets délétères pour le consommateur, la source MW-ECR est également évaluée pour ses 

capacités de dégradation de ces molécules. L’efficacité du plasma a été mise en évidence en 

exposant du déoxynivalénol inoculé sur un substrat plan en verre et sur un substrat volumique 

de blé. La différence de réduction de la concentration en DON sur chaque substrat (98% sur le 

verre contre 50% sur le blé) a révélé un effet de matrice du substrat dans le processus de 

dégradation du DON par le plasma, suggérant une dégradation conjointe des RONS et des UV. 

 Les propriétés intrinsèques du blé traité ont été vérifiées afin d’assurer sa transformation 

en pain et d’envisager la possibilité de le reproduire pour une agriculture plus raisonnée. Le 

traitement plasma n’engendre pas d’effet secondaire nuisible à ces deux applications. La teneur 

en gluten et le taux de germination sont conservés après exposition des grains au plasma. 

 L’étude sur les grains de blé a montré une conservation du taux de germination après 

une exposition au plasma pour des graines présentant un taux de germination proche de 100%.   

Figure II-7 Taux de germination à 7 jours du blé  
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III. Effets du plasma dans la germination des semences 

de poivron 

 L’optimisation du rendement des cultures est la problématique centrale de l’industrie 

agroalimentaire. L’agriculture intensive (les cultures à grande échelle, l’irrigation et l’usage 

d’intrants chimiques), productive depuis les années 1950, atteint ses limites en termes de 

ressources des sols. Elle présente des effets négatifs pour la biodiversité et pour la santé 

humaine. Parmi les pratiques en cours de développement, les semences paysannes possèdent 

des avantages certains pour le consommateur, avec des produits de haute qualité nutritive ; pour 

l’agriculteur, au centre du circuit de production et pour la biodiversité. Les faibles taux de 

germination obtenus actuellement limitent tout de même leur rendement. Cette étude consiste 

à évaluer les effets du procédé plasma dans l’amélioration des propriétés germinatives de 

semences paysannes de poivron. L’évolution des différentes espèces composant le plasma d’air 

est décrite dans le Chapitre 3. Ces espèces sont mises en jeu dans les processus naturels de 

germination et de dormance des semences. Les espèces réactives de l’oxygène et de l’azote 

(RONS) peuvent notamment influer sur la proportion des hormones régulatrices de la levée de 

dormance, permettant d’initier la germination des semences. 

 La première partie de cette étude consiste à évaluer l’efficacité du procédé plasma, généré 

soit par la source MW-ECR seule, soit par l’association des deux sources, dans la germination 

des semences de poivron. Une étude paramétrique est réalisée en fonction de la puissance 

injectée et du temps d’exposition des graines au plasma. 

 La deuxième partie met en avant les effets de ces plasmas sur les propriétés intrinsèques 

des graines à travers l’évaluation de leur taux d’humidité, de la perméabilité de leur membrane 

et de leur teneur en antioxydants en fonction des conditions d’exposition au plasma. 

III.A. Conditions de traitement des semences 

 Les conditions opératoires extraites de l’étude paramétrique physique des plasmas sont 

mises en œuvre pour déterminer l’efficacité du procédé plasma dans la germination des 

semences de poivron et pour appréhender les mécanismes d’interaction entre les agents du 

plasma et les graines (cf. Tableau III-1). 

- Une étude paramétrique est effectuée en prenant en compte le mode de génération du plasma, 

la puissance injectée et le temps d’exposition de l’échantillon. Une condition de puissance 

dans chaque régime est sélectionnée pour la source MW-ECR et la puissance RF ajoutée est 

fixée à 100 W compte-tenu des observations réalisées lors de l’étude physique des plasmas. 

- Un échantillon témoin, non exposé dans le réacteur est utilisé comme référence pour évaluer 

l’efficacité des traitements réalisés avec le procédé plasma. 
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Condition de traitement Temps d’exposition 

Témoin non exposé - 

MW 50 – 100 – 150 W 5 – 15 – 30 – 45 min 

MW 50 W + RF 100 W 5 – 15 – 30 – 45 min 

MW 100 W + RF 100 W 5 – 15 – 30 – 45 min 

 

III.B. Détermination de l’efficacité du plasma dans le processus de germination 

III.B.1. Evaluation des effets du plasma sur la viabilité des semences 

 Une étude préliminaire est réalisée pour vérifier la viabilité des semences soumises aux 

différentes conditions de traitement. Celle-ci consiste à relever la présence de dioxygène dans 

la graine, par réaction avec des sels de tétrazolium (cf. Chapitre 2 – III.B.1.a). 

 La Figure III-1 montre que plus de 90% des graines sont viables, quelles que soient les 

conditions opératoires mises en œuvre. 

 

 

 

 

 Les traitements n’ayant pas engagé la viabilité des semences, ces conditions sont 

réemployées dans la suite de cette étude pour évaluer les effets du plasma dans la germination 

des semences. 

 

 

Tableau III-1 

Conditions opératoires pour l'évaluation du procédé dans l'amélioration du rendement des cultures 

Figure III-1 Taux de viabilité des semences de poivron exposées au plasma 



172 

III.B.2. Evaluation des effets du plasma sur les propriétés germinatives des semences 

 Une étude paramétrique en fonction du mode de génération du plasma, de la puissance 

injectée et du temps d’exposition est réalisée afin d’appréhender les effets du procédé plasma 

sur la germination des semences de poivron. Ces propriétés germinatives des semences sont 

évaluées à partir de deux grandeurs extraites d’une même expérience (cf. Chapitre 2 – III.B.1.b). 

Le taux de germination moyen correspond à la proportion finale de graines germées par rapport 

à un lot donné. Dans le cas des poivrons, il est considéré stable pour être décompté à 14 jours 

par l’AOSA [211]. La vitesse de germination est établie par le nombre de graines germées 

chaque jour. 

III.B.2.a. Evaluation des effets du plasma sur le taux de germination à 14 jours 

 La Figure III-2 représente l’évolution des taux de germination obtenus à 14 jours post-

traitement dans différentes conditions opératoires de puissance en fonction du temps 

d’exposition des graines au plasma (entre 0 et 45 minutes). Elle est décomposée en deux figures, 

permettant de mettre en avant les effets d’un traitement par la source MW-ECR seule (cf. Figure 

III-2a) ou par l’association des deux sources (cf. Figure III-2b). 

 Le taux de germination des échantillons témoins est estimé à 75±10%, cohérent avec celui 

donné par le fournisseur (76±5%). 

 

 

 

 

Effets du plasma MW – L’exposition des semences de poivron au plasma MW entraîne une 

augmentation moyenne d’environ 10% du taux de germination évalué à 14 jours, quelles que 

soient les conditions opératoires (cf. Figure III-2a). Aucune différence significative n’est 

observée en fonction du temps d’exposition et de la puissance MW injectée. 

 Ce phénomène peut être corrélé au mode de génération du plasma MW impliquant la 

répartition des espèces du plasma dans l’enceinte. Les espèces réactives de l’oxygène et de 

l’azote (RONS) sont mises en jeu dans les processus de germination (cf. Chapitre 1 – II.B et 

IV.A.2). Elles sont majoritairement produites par impact électronique dans la zone de RCE, 

puis diffusées dans l’enceinte : en volume pour des puissances MW inférieures à 100 W ; en 

Figure III-2 Taux de germination des semences de poivron exposées au plasma 

dans différentes conditions : a) Plasma MW b) Plasma MW+RF 
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direction des parois pour des puissances MW supérieures à 100 W. Ce phénomène de diffusion 

implique une diminution de leurs intensités d’émission en s’éloignant de la région de RCE. A 

la position Y = 14 cm, là où sont disposées les graines, les intensités des émissions des espèces 

réactives du plasma sont faibles quelle que soit la puissance MW (cf. Chapitre 3 – I.B.3). Leur 

présence est néanmoins notable et peut conduire à cette augmentation du taux moyen de 

germination des semences. 

Effets du plasma MW+RF – La Figure III-2b montre qu’une exposition au plasma MW+RF peut 

entraîner un effet positif ou un effet négatif sur le taux de germination, dépendant de la 

puissance injectée et du temps d’exposition. 

- Dans le cas où la puissance MW est de 50 W, une augmentation moyenne de 15% est 

observée par rapport à l’échantillon témoin, quel que soit le temps d’exposition. 

- Le traitement MW 100 W RF 100 W entraîne une même augmentation du taux de 

germination uniquement pour une exposition de 5 minutes. Une augmentation du temps 

d’exposition des graines au plasma induit ensuite un effet délétère pour ces dernières. Une 

décroissance de 25% du taux de germination est obtenue dès 15 minutes de traitement avec 

un taux de germination moyen des semences de 50% seulement. Au bout de 45 minutes de 

traitement, le taux de germination moyen est de 30%. 

 Cette observation remet en question la mesure du taux de viabilité des semences réalisées 

dans la section précédente (cf. Chapitre 4 – III.B.1). Cette dernière annonce la viabilité de 91% 

des graines exposées pendant 45 minutes à cette condition de puissance. L’absence de 

germination peut alors être expliquée de plusieurs manières. 

- La première hypothèse concerne la validité du test de viabilité. Un échantillon de graines est 

soumis à un traitement à l’autoclave (121°C – 15 min), la viabilité de cet échantillon est 

estimée à 0,0±2,8%. La mesure est cohérente avec une mortalité importante et avérée des 

graines exposées aux conditions extrêmes de l’autoclave [256]. La validité de l’expérience 

ne semble alors pas compromise. 

- La deuxième hypothèse consiste à considérer que les graines sont bien viables, mais en état 

de dormance, impliquant qu’elles ne germent pas (cf. Chapitre 1 – II.B.2). 

 Au sein d’une cellule, les RONS sont assimilées à des messagers [257]. Elles signalent 

aux différents constituants de la cellule si son environnement est favorable à son 

développement ou s’il lui est néfaste. En fonction du signal reçu, la cellule met en place le 

processus de germination ou conserve son état latent (quiescent ou dormant). 

▪ Le monoxyde d’azote 𝑁𝑂 s’avère être un transmetteur responsable de la levée de 

dormance [56]. 

▪ Un excès de RONS, notamment de ROS dans la cellule peut, au contraire, engendrer un 

stress oxydatif de la cellule, conduisant à son inactivation [52]. 

Les émissions des RONS du plasma dans les diverses conditions d’exposition sont présentées 

dans le Chapitre 3 – II.A.2. En présence de la source RF-CCP, la proportion des espèces 

réactives augmente à la position Y = 14 cm, correspondant à la position des graines. L’intensité 

de 𝑁𝑂 est maximale à la condition MW 100 W RF 100 W en comparant uniquement les 

conditions employées pour le traitement des semences de poivron. 
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Il est alors envisageable qu’en présence de la source MW-ECR seule, la quantité de RONS, 

notamment celle de 𝑁𝑂 soit suffisante pour entraîner la levée de dormance. En ajoutant la 

source RF-CCP, pendant des temps d’exposition supérieurs à 5 minutes, la quantité de RONS 

devient trop importante et peut engendrer un stress oxydatif susceptible de conduire à 

l’inactivation de la semence ou du moins d’endommager les pousses [139], pouvant alors 

conduire à un retard de la germination. Ces hypothèses sont vérifiées en partie par l’estimation 

de l’activité antioxydante des graines de poivron dans le Chapitre 4 – III.B.3. 

 Plusieurs auteurs ont constaté cette différence d’évolution liée au mode de génération du 

plasma, au couple puissance-temps de traitement et à la nature de la graine. Une fois le taux 

maximum de germination obtenu pour un couple puissance-temps de traitement, une 

augmentation du temps de traitement conduit à une diminution du taux de germination. La 

plupart associent l’absence de germination à un effet délétère du plasma sur les semences. Sera 

et al. [258] ont évalué l’efficacité d’une post-décharge micro-ondes, générée dans de la vapeur 

d’eau, sur des graines de chanvre. Leur étude montre que la germination augmente après 

5 minutes de traitement puis diminue après 10 minutes (98% et 90% respectivement). Puac et 

al. [259] ont étudié les effets d’un plasma d’air à 200 mTorr (25 Pa) généré par une source RF-

CCP asymétrique, sur des graines de paulownia. Ils constatent un décalage de l’efficacité 

maximale en fonction de la puissance et du temps de traitement. A une puissance de 100 W, le 

taux maximum de germination est obtenu pour 7,5 minutes alors qu’il est atteint en 1 minutes 

pour une puissance de 200 W. Au-delà de cet optimum, le taux de germination diminue et 

conduit à l’inhibition de la graine. Nalwa et al. [260] ont évalué l’efficacité d’un plasma 

d’oxygène généré à 0,05 mbar (5 Pa) dans la germination de graines de poivron. Ils obtiennent 

un taux de germination à 14 jours de 80% après une exposition de 15 minutes, pour un taux de 

72% attribué à l’échantillon témoin. 

 

 Les deux modes de génération du plasma entraînent une modification du taux moyen de 

germination final des graines de poivron. En utilisant la source MW-ECR seule, une 

augmentation de 10% est obtenue quelles que soient les conditions opératoires. En ajoutant la 

source RF-CCP, le taux de germination moyen augmente de 15% pour un traitement de 

5 minutes. Il subit ensuite une décroissance exponentielle en fonction du temps de traitement. 

 Le monoxyde d’azote 𝑁𝑂, en quantité suffisante peut engager le processus de 

germination des semences. En excès, les RONS, dont 𝑁𝑂, conduisent à l’inactivation des 

cellules. L’augmentation de la proportion de 𝑁𝑂 générée par les plasmas à plus forte puissance 

(MW+RF) pourrait constituer un élément de réponse quant à cette évolution du taux de 

germination. 
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III.B.2.b. Evaluation des effets du plasma sur la vitesse de germination 

 Les effets du plasma sur la vitesse de germination sont présentés sur la Figure III-3. 

 

 

 

Observations des effets du plasma MW – L’exposition des semences de poivron au plasma entraîne 

un retard à la germination de quelques jours. Le processus de germination est ensuite accéléré 

permettant d’atteindre le taux de germination à 14 jours du témoin (75%) dès le neuvième jour 

pour un traitement à 150 W et au dixième jour pour les expositions à 50 et à 100 W (cf. Figure 

III-3a). 

Observations des effets du plasma MW+RF – Une différence est observée lors de l’exposition des 

semences au plasmas MW+RF en fonction de la puissance totale injectée dans le plasma. La 

puissance RF est fixée à 100 W. 

- Lorsque la puissance MW est de 50 W, l’évolution du taux de germination moyen en 

fonction des jours post-traitement suit celle du plasma MW, conduisant tout de même à un 

taux final supérieur (cf. Chapitre 4 – III.B.2.a). 

- Lorsque la puissance MW vaut 100 W également, le taux moyen à 14 jours est réduit à 50%. 

La cinétique d’évolution de la germination présente un retard important par rapport au 

témoin et aux conditions plasma précédentes. Cette décélération peut être expliquée par un 

stress oxydatif important des RONS sur le plasma, conduisant à l’inactivation cellulaire (cf. 

Chapitre 4 – III.B.2.a). 

Origines possibles des effets des plasmas – Le retard initial observé peut être expliqué par la 

déshydratation de la graine lors du traitement (cf. Figure III-4). Le taux d’humidité présente 

dans les graines témoins est de 8,2±0,6%. Il devient inférieur à 6% quel que soit le traitement 

plasma appliqué sur les graines. Une même quantité d’eau est ajoutée pour chaque échantillon 

au moment de leur préparation pour la germination (cf. Chapitre 2 – III.B.1.b). Les échantillons 

traités sont alors mis à germer avec une plus faible teneur initiale. Le processus de germination 

des graines est démarré par leur imbibition [54] (cf. Chapitre 1 – II.B). Un taux d’humidité plus 

faible dans les semences traitées au moment de l’imbibition peut alors expliquer ce léger retard 

de germination. 

Figure III-3 Taux de germination des semences de poivron en fonction des jours post-traitement 

plasma dans différentes conditions : a) Plasma MW b) Plasma MW+RF 
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 L’accélération qui suit peut être corrélée aux effets des agents constitutifs du plasma sur 

les graines. Le plasma a été reconnu pour sa capacité à modifier la surface des graines, par 

enrobage, par gravure ou par fonctionnalisation [167]. Parmi ces actions, la gravure favorise 

l’imbibition de la graine. Bormashenko et al. [252], [261] ont observé une corrélation entre le 

traitement de graines de lentilles, de pois et de blé par un plasma d’air généré par une source 

RF-ICP à 6,7.10- 2 Pa et l’augmentation de la mouillabilité de leur surface. Quel que soit le 

temps de traitement utilisé pour appliquer le plasma (de 15 s à 2 min), une hydrophilisation de 

la surface est constatée. 

A travers ces deux études, basées sur des mesures d’angle de contact par goniométrie, des 

observations par microscopie électronique à balayage (MEB) ainsi qu’une caractérisation de 

l’imbibition et de la vitesse de germination des graines, ils mettent en avant plusieurs aspects 

permettant d’appréhender les effets du plasma sur les graines. 

- La basse pression ne modifie par les propriétés de mouillabilité de la surface des graines. 

- Les rayonnements UV-C à 254 nm produits par une lampe UV-C n’ont pas d’influence sur 

l’hydrophobicité de la surface des graines. 

- Le plasma conduit à une réduction de l’angle de contact mesuré en surface des graines 

corrélée à une augmentation de leur imbibition. 

- Le plasma d’air utilisé dans leur cas induit une fonctionnalisation de la surface des graines 

avec des groupes oxygénés et azotés, détectés par spectrométrie de masse. Cela permet 

d’augmenter la mouillabilité de la surface, les composés oxygénés étant connus pour ce 

phénomène sur des surfaces organiques [262]. 

- Une hydrophilisation de la surface externe des pois est observée après une exposition au 

plasma contrairement à la surface interne et au cotylédon vérifiés également [261]. Ils en 

concluent que l’énergie des ions est atténuée en pénétrant la surface de la graine. Le plasma 

réalise une érosion efficace de la surface externe seulement, les effets du flux d’ions 

s’amenuisant en entrant dans son volume. 

Ils obtiennent un même taux de germination final quel que soit le traitement appliqué. Ils 

établissent alors un lien entre l’imbibition engendrée par le plasma et l’accélération du 

processus de germination. Ils attribuent l’efficacité du plasma dans l’hydrophilisation de la 

Figure III-4 Taux d’humidité des semences de poivron exposées au plasma dans différentes conditions 
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surface des graines à l’action des ions, entraînant une gravure et une oxydation de la surface 

favorisant ensuite l’imbibition, propice à la germination. Une étude précédente a été menée sur 

des graines de lentilles exposées à la source MW-ECR pendant 20 minutes à 150 W et pendant 

5 minutes à 50 W [263]. Dans les deux cas, une hydrophilisation de la surface par le plasma est 

constatée après une mesure d’angle de contact réalisée au goniomètre (modèle DSA 30 Kruss -

IMT Mines d’Albi). Aucune érosion de surface n’est observée sur les images de MEB (modèle 

Quanta 250 FEG du CMEAB, Toulouse). Ces deux observations semblent favoriser une 

fonctionnalisation de la surface des graines par les RONS générés dans le plasma. La surface 

des graines de lentilles est différente de celle des poivrons, ce phénomène ne constitue qu’une 

hypothèse pour les semences de poivron pour lesquelles aucun indicateur ne montre qu’elles se 

comportent de la même manière face à un même plasma sans avoir réalisé les observations au 

MEB et défini la mouillabilité de leur surface. Les observations au MEB n’ont pas été effectuées 

sur les semences de poivron au cours de cette étude. 

 La mouillabilité de la surface des graines de poivron exposées au plasma est évaluée à 

partir d’une mesure de l’étalement de la surface d’une goutte de bleu de méthylène sur les 

graines (cf. Chapitre 2 – III.B.2.b). Le mode de génération du plasma n’influence pas la 

mouillabilité de surface dans ce cas, une même valeur de l’étalement de la goutte en surface 

des graines étant obtenue avec le plasma MW seul ou en combinant les plasmas MW et RF. 

Chaque traitement présente une augmentation de la surface d’étalement de la goutte, 

caractéristique de son hydrophilisation (cf. Figure III-5). Celle-ci dépend du temps de 

traitement. La mouillabilité de la surface est doublée pour le traitement réalisé à 45 minutes par 

rapport à une exposition de 5 minutes au plasma. 

 

 

 

 

Des observations précédentes, il est supposé que les RONS et les ions du plasma sont 

responsables de ces modifications de surface. Une exposition de courte durée (5 minutes) 

permet probablement de perméabiliser la membrane suffisamment pour favoriser l’imbibition 

et la germination des semences. Une exposition de longue durée (45 minutes) entraînerait alors 

une accumulation trop importante de ces espèces, conduisant ainsi à l’inactivation cellulaire. 

Figure III-5 Etalement de surface d'une goutte sur les graines exposées au plasma 
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 Lorsque le plasma améliore la germination des semences, il induit une accélération du 

processus de germination. Celle-ci est causée par les interactions de surface entre les espèces 

réactives du plasma et les graines. Les RONS et les flux d’ions, présents en quantité suffisantes 

entraînent une perméabilisation de la surface qui favorise l’imbibition et accélère le processus 

de germination. 

 Dans le cas contraire, lorsque le plasma dégrade la germination des semences, 

l’accumulation des ions et des RONS en surface des graines s’est avérée trop importante. Celle-

ci conduit alors à la dégradation des cellules jusqu’à leur inactivation. 

 

III.B.3. Evaluation des effets sur l’activité antioxydante des semences 

 Une étude préliminaire des effets du plasma sur l’activité antioxydante dans les graines 

exposées au plasma est évaluée par la méthode du piégeage par le radical DPPH (cf. Chapitre 

2 – III.B.3.b). Les antioxydants sont présents dans les graines pour équilibrer la quantité de 

RONS dans leurs différents constituants. L’activité antioxydante mesurée est alors corrélée à la 

présence de RONS [214]. 

- Tant que les RONS sont présents en quantité raisonnable, les antioxydants sont capables de 

les neutraliser au fur et à mesure, une augmentation de la densité des RONS induit alors une 

augmentation de l’activité antioxydante. 

- Lorsque la proportion de RONS est trop importante, les antioxydants sont insuffisants pour 

les neutraliser, le système (la cellule) subit un processus de stress oxydatif. Une 

augmentation de la densité des RONS conduit à une diminution de l’activité antioxydante. 

 La Figure III-6 présente les activités antioxydantes relatives obtenues pour les conditions 

opératoires établies pour la germination des poivrons. Les échantillons témoins présentent une 

activité antioxydante nulle. Une augmentation de l’activité antioxydante, supérieure à 10% par 

rapport au témoin, est détectée quel que soit le traitement plasma effectué. Dans toutes les 

conditions plasma, l’augmentation de l’activité antioxydante observée est de 2 à 3 fois 

supérieure après une exposition de 45 min qu’après une exposition de 5 minutes. 

 

 

 Figure III-6 Activité antioxydante des graines évaluée par la méthode du piégeage du radical DPPH 



179 

Observations des effets du plasma MW – L’activité antioxydante est diminuée en augmentant la 

puissance MW. En se basant sur les émissions optiques de 𝑁𝑂 et 𝑂, la proportion de RONS 

générés par le plasma entre 50 et 150 W de puissance MW est quasiment doublée. Les intensités 

de ces émissions sont tout de même faibles, et les propriétés de germination des graines de 

poivron dans ces conditions ne sont pas modifiées (cf. Chapitre 4 – III.B.2). Il est alors supposé 

que la quantité de RONS formées par le plasma MW atteignant la grille où sont disposées les 

graines n’est pas suffisante pour engendrer un stress oxydatif et une inactivation des cellules 

dégradant les semences mais suffisant pour accélérer la germination comme observé dans 

l’étude de la vitesse de germination (cf. Chapitre 4 – III.B.2.b). 

Observations des effets du plasma MW+RF – Un apport de 100 W de puissance RF pendant 

5 minutes entraîne une faible augmentation de l’activité antioxydante. Un traitement de 

45 minutes réduit l’activité antioxydante. Ces deux observations semblent cohérentes avec 

l’évolution des propriétés germinatives des graines observées dans le Chapitre 4 – III.B.2. 

 Cette analyse seule ne permet pas de conclure sur les effets des RONS sur l’évolution des 

propriétés biochimiques internes des semences lors de la germination des semences (levée de 

dormance ou stress oxydatif). Park et al. [264] évaluent les effets d’une source DBD surfacique 

sur les propriétés biochimiques de graines d’orge par cette même méthode. Ils constatent une 

légère diminution de l’activité antioxydante avec une augmentation du temps de traitement. 

Cette diminution se retrouve pour les essais de germination qu’ils ont effectué. Ils ne concluent 

pas non plus sur les mécanismes d’action du plasma sur les antioxydants avec cette technique 

et proposent d’analyser le taux de l’hormone gibbérelline, responsable de la levée de dormance 

susceptible de réagir au monoxyde d’azote 𝑁𝑂 [56]. Plusieurs études se sont intéressées plutôt 

à l’action du plasma sur la teneur en antioxydants enzymatiques dans les plantules ou dans les 

graines. Rahman et al. [171] observent une augmentation de l’activité de la catalase, associée à 

une augmentation de la production de peroxyde d’hydrogène dans des graines de blé et à une 

augmentation de leur taux de germination après un traitement plasma dans de l’argon-oxygène. 

 

 L’analyse de l’activité antioxydante réalisée ne permet pas d’assurer l’influence des 

RONS sur la germination des semences. La réduction de l’activité antioxydante observée pour 

la condition MW 100 W RF 100 W semble être cohérente avec une diminution du taux de 

germination en fonction du temps d’exposition. 

 

 Les propriétés germinatives des semences de poivrons sont modifiées par le traitement au 

plasma. Le plasma MW entraîne une augmentation du taux de germination final et une 

accélération du processus de germination, causée par la perméabilisation légère de la surface 

des graines par les espèces chargées et réactives du plasma d’air. Un ajout de puissance RF à 

différentes valeurs de puissance MW (50 ou 100 W) et à des temps d’exposition supérieurs à 

5 minutes peut entraîner une dégradation des capacités germinatives des graines. Celle-ci peut 

être corrélée à une érosion ionique trop importante de la surface, conduisant à une libération 

des composés cellulaires ou à une accumulation des RONS en surface, qui engendrent ensuite 

un stress oxydatif et l’inactivation des cellules. La corrélation entre les agents du plasma et les 

propriétés biochimiques des graines n’a pas été réalisée bien qu’il semblerait que les conditions 

ne permettant pas la germination puissent s’associer à une diminution de l’activité antioxydante.  
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IV. Conclusions sur les effets du procédé plasma pour 

le traitement de semences 

 Une étude de faisabilité est réalisée pour évaluer le procédé plasma dans le contexte 

agroalimentaire actuel. 

 La partie I constitue une étude préliminaire permettant de déterminer l’influence de la 

présence des graines dans le réacteur sur les propriétés physiques des plasmas. Les 

caractéristiques électriques du plasma sont conservées et les émissions optiques faiblement 

modifiées. Ces observations valident l’utilisation des propriétés physiques décrites dans le 

Chapitre 3 pour interpréter les phénomènes mis en jeu lors de l’interaction entre le plasma et 

les graines. Elles permettent également de déterminer les conditions opératoires favorables à 

l’application souhaitée sur les graines. 

 La partie II est axée sur l’étude du plasma comme procédé de décontamination fongique 

et de dégradation de mycotoxines présentes sur des grains de blé utilisés pour la fabrication de 

pain et produits dans le cadre d’une agriculture raisonnée. La contamination fongique native 

présente en surface et à l’intérieur des graines a été estimée et identifiée. Cette distinction est 

corrélée à la provenance des contaminants. Les moisissures sont issues du champ pour les 

genres Fusarium spp. et Alternaria spp. majoritairement retrouvés à l’intérieur des graines, ou 

de la réserve pour les genres Aspergillus spp. et Penicillium spp. présents en surface. 

- L’efficacité fongicide de la source MW-ECR a été montrée avec une réduction de la survie 

des moisissures natives de 1-log en 90 minutes de traitement, justifiée par une action 

synergique des UV, des RONS et des espèces chargées. L’ajout de la source RF-CCP 

entraînant une production accrue de ces espèces, l’efficacité du traitement avec les deux 

sources s’est avérée supérieure (1,5-log). 

- Le plasma généré par la source MW-ECR s’avère également capable de dégrader les 

mycotoxines qui peuvent être produites par les moisissures précédentes. Une dégradation de 

98% du déoxynivalénol inoculé sur un substrat de verre et une dégradation de 50% de celui 

inoculé sur un substrat de blé ont été observées. La rupture des liaisons carbone de ces 

molécules peut être attribuée à l’action des RONS et des UV du plasma, moins efficaces sur 

les grains de blé, présentant une matrice volumique et rugueuse dans laquelle l’accès aux 

mycotoxines est plus difficile pour ces espèces. 

- Les propriétés intrinsèques des graines de blé sont conservées après ces différents 

traitements plasma, permettant d’assurer un pain de qualité et d’envisager la possibilité de 

les semer sur plusieurs générations. 

 La partie III est basée sur une évaluation des effets de ces plasmas dans la germination de 

semences de poivron. Chaque traitement évalué a conduit à une modification des propriétés 

germinatives des semences, du taux ou de la vitesse de germination, positive ou négative. Ces 

différentes actions sont corrélées à une perméabilisation de la surface des graines, permettant 

une meilleure imbibition. Les espèces réactives (chargées ou RONS) du plasma contribuent à 

ce phénomène, présentes en faible quantité dans le plasma MW, elles améliorent la germination. 

En excès, elles entraînent un stress oxydatif susceptible d’endommager et d’inactiver les 

cellules, nuisant ainsi à la germination. L’activité antioxydante dans les graines a été évaluée 

mais des études plus détaillées sont nécessaires pour valider l’action des agents du plasma. 
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 Cette thèse a consisté en l’étude, la caractérisation et l’optimisation de procédés plasma 

à basse pression en vue d’une application au traitement de semences. Une caractérisation 

physique des différents plasmas a été réalisée en premier lieu pour déterminer leurs propriétés 

fondamentales et les paramètres variables pour une optimisation du traitement des semences en 

fonction de l’effet souhaité. Une étude de faisabilité du traitement de semences par ces procédés 

plasmas a été effectuée en deux temps, correspondant à deux problématiques agricoles 

importantes : la conservation des céréales et l’augmentation du rendement des cultures. 

 Une source micro-ondes à résonance cyclo-électronique (MW-ECR) à 2,45 GHz est 

utilisée seule ou associée à une source radiofréquence à couplage capacitif (RF-CCP) à 

13,56 MHz pour générer un plasma d’air à basse pression (1 Pa). 

- Une étude paramétrique des caractéristiques du plasma généré par la source MW-ECR seule 

a permis de déterminer deux régimes de fonctionnement de la décharge aux propriétés 

différentes, dépendants de la puissance MW injectée. Dans les deux cas, une densité 

importante d’électrons (> 1016 m-3) est générée dans la zone de résonance cyclo-électronique 

(RCE) entraînant la formation des espèces réactives de l’azote et de l’oxygène (RONS) par 

impact électronique direct. Le régime à faible puissance (< 100 W) permet ensuite une 

diffusion de ces espèces réactives dans le volume de l’enceinte. A haute puissance 

(> 100 W), la densité électronique excède la densité critique, entraînant une diffusion des 

espèces réactives vers les parois du réacteur. Les collisions entre neutres se mettent en place 

dans le volume, par l’intermédiaire du niveau métastable du diazote notamment, contribuant 

alors à l’augmentation de la densité de ces espèces dans le volume. 

 

- Une caractérisation des propriétés physiques des plasmas est réalisée ensuite en couplant la 

source MW-ECR à la source RF-CCP et en variant les contributions de puissance de chacune 

des sources. Leur influence sur les densités des espèces réactives et des électrons dépend de 

la position dans l’enceinte. 

▪ La source MW-ECR étant située dans la partie supérieure du réacteur, les propriétés du 

plasma évaluées à proximité de celle-ci (Y = 6 cm) sont peu modifiées en présence de la 

source RF-CCP. 

▪ A l’opposé, la source RF-CCP étant située dans la partie inférieure de l’enceinte, son 

influence est importante à la position Y = 22 cm. La source MW-ECR n’intervient pas 

dans les processus de formation des espèces dans cette région. Une augmentation de la 

puissance RF injectée entraîne une augmentation de l’énergie moyenne à cette position. 

Une production plus importante des espèces 𝑁2 et 𝑁𝑂 est alors possible par les collisions 

entre espèces neutres. 

▪ Au centre du réacteur (Y = 14 cm), les contributions de chaque source s’équilibrent pour 

permettre de générer des densités importantes de RONS et un flux d’ions important. Ce 

phénomène est intéressant pour le traitement des semences, étant donné que cette zone 

correspond à la position de la grille porte-substrat et que les espèces produites par le 

plasma sont susceptibles d’interagir efficacement avec les semences. 

Conclusion 
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 Deux problématiques agricoles sont ensuite abordées lors de l’étude de faisabilité du 

procédé plasma pour le traitement de semences. 

- Le plasma est appliqué sur des grains de blé produits pour la panification afin d’évaluer 

l’efficacité du procédé plasma dans la décontamination fongique des graines et dans la 

dégradation d’une mycotoxine. La conservation des céréales est limitée par la présence de 

moisissures sur celles-ci. En provenance du sol ou des réserves, les contaminants fongiques 

se nourrissent des nutriments des céréales et détériorent les stocks. Les moisissures sont 

également capables de produire des mycotoxines toxiques pour le consommateur. 

▪ Le procédé plasma s’avère efficace dans la décontamination fongique des grains de blé 

présentant une réduction de 1-log pour le plasma MW seul et de 1,5-log pour le plasma 

MW+RF au bout de 90 minutes d’exposition. La cinétique d’inactivation semble corrélée 

à une action cumulée des UV et des espèces réactives du plasma (RONS et ions). 

▪ La source MW-ECR possède la capacité de dégrader le déoxynivalénol (DON). L’étude 

a été réalisée sur différents substrats (verre plan et grain de blé) afin de mettre en avant 

l’influence du substrat sur l’action du plasma. Une réduction de la concentration de 98% 

du DON sur le verre, réduite à 50% sur les grains de blé, montre que les espèces du plasma 

(RONS et UV) n’atteignent pas l’ensemble des mycotoxines présentes sur les grains de 

blé au bout de 60 minutes d’exposition compte-tenu de ses aspérités de surface. 

▪ Les propriétés intrinsèques des blés liées à leur utilisation future ont été vérifiées. La 

teneur en gluten, sec et humide, n’est pas modifiée par le traitement plasma suggérant une 

préservation des qualités du pain. Le taux de germination des graines de blé est équivalent 

avec ou sans traitement plasma. Ces graines, cultivées dans le cadre d’une agriculture 

raisonnée, peuvent alors être plantées sur plusieurs générations. 

 

- Le plasma est appliqué sur des semences paysannes de poivron pour évaluer son potentiel 

d’action sur la germination des semences. Les semences paysannes, partagées entre 

agriculteurs limitant l’usage d’intrants et l’hybridation des semences, présentent souvent des 

rendements inférieurs aux semences industrielles actuelles. Les espèces réactives de l’azote 

et de l’oxygène (RONS), notamment le monoxyde d’azote 𝑁𝑂, sont présentes au sein des 

graines constituant les cellules végétales. Elles agissent comme messagers pour signaler des 

conditions environnementales favorables ou défavorables au développement de la cellule. 

Les plasmas produisant ces espèces peuvent alors influencer les propriétés germinatives des 

semences, de manière positive ou négative. 

▪ Le plasma MW présente de faibles densités de RONS au niveau de la grille porte-substrat, 

quelle que soit la puissance MW injectée et le temps d’exposition des semences au 

plasma. Cette quantité semble suffisante pour accélérer le processus de germination des 

semences de poivron et augmenter le taux de germination final de 10%. La surface des 

graines est perméabilisée dans ce cas, favorisant l’imbibition de la graine et initiant la 

germination. 

▪ Les effets du plasma MW+RF dépendent de la puissance injectée et du temps 

d’exposition. Les traitements de 5 minutes présentent des résultats similaires au plasma 

MW seul, augmentant encore le taux de germination final, de 15% par rapport au témoin. 

Une réduction du taux de germination et de la vitesse de germination est observée pour 

un traitement supérieur à 5 minutes dans la condition MW 100 W RF 100 W. Dans ce cas, 

les intensités des RONS, notamment celle de 𝑁𝑂, sont augmentées et maximales par 
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rapport aux autres conditions envisagées. Ces taux semblent alors engendrer un stress 

oxydatif, endommageant la graine. La perméabilisation de la membrane ne semble pas 

plus importante compte-tenu de l’étalement de surface mais l’activité antioxydante 

évoluant en sens opposé avec l’intensité des RONS pourrait conforter la présence d’un 

stress oxydatif à cette condition. 
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 Le procédé plasma étudié s’est avéré efficace pour le traitement de semences dans les 

deux problématiques étudiées. Certains aspects restent à développer notamment pour 

comprendre les mécanismes d’interaction entre le plasma et les semences en fonction des effets 

observés. 

 La caractérisation physique du plasma pourrait être complétée par l’évaluation des 

densités des espèces neutres et ioniques. Dans cette étude, l’évolution des densités en fonction 

des paramètres de la décharge est évaluée à partir des intensités des émissions détectées par 

spectroscopie d’émission optique. La densité des espèces moléculaires et atomiques de l’azote 

et de l’oxygène pourrait être déterminée par actinométrie, en ajoutant une faible quantité (< 5%) 

d’argon dans la décharge. Par exemple, l’azote atomique peut constituer un apport de 

nutriments pour la plante. Une analyse plus directe des ions présents au niveau de la grille porte-

substrat, par spectrométrie de masse ou spectrométrie photoélectronique, pourrait permettre 

d’évaluer leur contribution au niveau de la surface des substrats. Une détection d’ion potassium 

par exemple serait caractéristique d’un échange électrique entre les éléments internes d’une 

graine et les ions du plasma. 

 

 L’étude de l’efficacité du plasma dans la décontamination fongique pourrait être complétée 

par une évaluation de la sélectivité du plasma en fonction de la cible fongique et de sa 

localisation sur le grain. Une décontamination de la flore native totale a été observée sans 

distinction du genre des moisissures inactivées. 

- La résistance de ces contaminants fongiques au plasma peut être différente selon leur genre. 

- Les interactions du plasma avec les graines étant majoritairement réalisées à leur surface, les 

contaminants provenant du sol, présents à l’intérieur de la graine, sont susceptibles d’être 

moins affectés lors d’un traitement au plasma. 

Une isolation des espèces qui ont résisté au traitement plasma pourrait permettre d’optimiser 

les paramètres plasma de manière sélective par rapport à chaque genre et en fonction du substrat 

à décontaminer. 

 

 La dégradation de mycotoxines a été abordée avec le déoxynivalénol par une technique 

immuno-enzymatique compétitive non conventionnelle. Une analyse par chromatographie en 

phase liquide couplée à un spectromètre de masse (HPLCMS) permettrait d’affiner l’étude et 

notamment d’évaluer les effets du plasma sur les contaminations natives des grains. La 

mycotoxine DON est majoritairement présente dans les moisissures du genre Fusarium spp., 

provenant du sol. Le plasma semblant interagir de manière privilégiée avec la surface des 

Perspectives 
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graines, les moisissures des genres Penicillium spp. et Aspergillus spp. y sont plus directement 

exposées. Une étude de l’efficacité du plasma sur les aflatoxines ou les ochratoxines permettrait 

à la fois d’appréhender la sélectivité du traitement plasma et d’évaluer l’amélioration de la 

sécurité sanitaire du consommateur si l’efficacité est révélée. Des analyses de spectrométrie 

photoélectronique pourraient également donner des informations sur la nature des liaisons 

carbone rompues par le plasma. 

 

 L’étude des effets du plasma sur les propriétés germinatives des semences pourrait être 

complétée par des analyses biochimiques des antioxydants présents dans les graines mais 

également dans les plantules et racines afin d’évaluer les effets des RONS. Une analyse de la 

teneur en hormone gibbérelline, responsable de la levée de dormance, pourrait également 

permettre de mieux comprendre l’interaction du plasma avec les graines et d’interpréter les 

résultats obtenus en termes de germination. 

 Les caractéristiques géométriques et techniques du réacteur dans lequel sont générés les 

plasmas limitent la quantité d’échantillon pouvant être traité à une centaine de grammes. Une 

première solution envisageable pour augmenter la surface de traitement consiste à disposer 

plusieurs sources MW-ECR sur la partie haute de l’enceinte. Cela entraîne également une 

augmentation du nombre de générateurs pour les alimenter. A l’échelle industrielle, ce procédé 

reste alors coûteux pour traiter des céréales, produites en masse mais pourrait être pertinent sur 

des produits niches, ayant une plus-value importante (e.g. le safran). 
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I. Fonctions de distribution en énergie 

 Cette annexe présente l’échelle mésoscopique du plasma qui établit les fonctions de 

distribution en énergie (cf. Chapitre 2 – I.C.1) et les principales fonctions décrivant la 

distribution des particules dans un plasma froid. 

 Avec une approche mésoscopique, la cinétique des particules dans le plasma est régie par 

la statistique de Boltzmann. Un groupe de particules contenues dans un volume 𝑑3𝑟𝑑3𝑣 à un 

instant 𝑡 est distribué selon une loi de probabilité dans l’espace des phases, repéré par une 

position 𝑟 à une vitesse �⃗�. Cette probabilité est représentée mathématiquement par leur fonction 

de distribution en vitesse 𝐹( 𝑟, �⃗�, 𝑡). Le nombre de particules 𝑑𝑁( 𝑟, �⃗�, 𝑡) à un instant 𝑡 autour 

d’une position 𝑟 à 𝑑3𝑟 près en mouvement à une vitesse (�⃗�, 𝑑3𝑣) est établi par l’Equation 53. 

 
 

𝑑𝑁( 𝑟, �⃗�, 𝑡) = 𝐹( 𝑟, �⃗�, 𝑡)𝑑3𝑟𝑑3𝑣 

 

Equation 53 

 

 Les grandeurs macroscopiques du plasma sont déterminées en intégrant les fonctions de 

distribution dans l’espace des vitesses. La densité moyenne de particules est alors définie à 

partir de la fonction de distribution en vitesse comme le montre l’Equation 54. 

 

 

𝑛(𝑟, 𝑡) = ∫ 𝐹( 𝑟, �⃗�, 𝑡)𝑑3𝑣
�⃗⃗�

 

 

Equation 54 

 

La probabilité d’avoir une particule de vitesse �⃗� à la position (𝑟, 𝑑3𝑟) consiste à normaliser 

l’Equation 54. La fonction de distribution normée est donnée par 𝑓( 𝑟, �⃗�, 𝑡) =  
𝐹( 𝑟,�⃗⃗�,𝑡)

𝑛( 𝑟,𝑡)
 telle que 

∫ 𝐹( 𝑟, �⃗�, 𝑡)𝑑3𝑣
�⃗⃗�

= 1. Cela permet de définir la vitesse moyenne dans l’Equation 55. 

 

 

〈�⃗�〉 = ∫ �⃗� 𝑓( 𝑟, �⃗�, 𝑡)𝑑3𝑣
�⃗⃗�

 

 

Equation 55 

 

 En considérant que les électrons du plasma respectent un équilibre de Boltzmann, leur 

vitesse moyenne traduit l’évolution de leur énergie cinétique 〈휀〉 par la relation 〈휀〉 =
1

2
𝑚𝑒〈�⃗�2〉. 

La fonction de distribution en énergie est alors déterminée à partir d’un changement de variable 

(�⃗� →  휀) par l’expression donnée dans l’Equation 56. 

 𝑓( 𝑟, ε, 𝑡) = 4𝜋√
2𝜀

𝑚𝑒
3  𝑓( 𝑟, �⃗�, 𝑡) Equation 56 

Annexes 
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 Différentes fonctions de distribution peuvent être établies selon la répartition des 

électrons en énergie (cf. Equation 56). 

Fonction de distribution de Maxwell – Dans le cas d’un équilibre de Boltzmann, la probabilité de 

présence des électrons dans le plasma suit une distribution de Maxwell 𝑓𝑀(휀), présentée dans 

l’Equation 57. 

 

 

𝑓𝑀(휀) = 2√
휀

𝜋
 

1

(𝑘𝐵𝑇𝑒)3 2⁄
exp (−

휀

𝑘𝐵𝑇𝑒
) 

 

Equation 57 

 

La densité électronique 𝑛𝑒 est exprimée à partir de l’Equation 54 avec 𝐹𝑀(휀) =  𝑛𝑒 𝑓𝑀(휀). 

La température électronique 𝑇𝑒 peut également être décrite à partir de la fonction de distribution 

(cf. Equation 58) en considérant la vitesse des électrons comme un vecteur de leur agitation 

thermique : 〈휀〉 =
1

2
𝑚𝑒〈�⃗�2〉 =  

3

2
 𝑘𝐵𝑇𝑒. 

 

 

𝑘𝐵𝑇𝑒 =
2

3
 ∫ 휀 𝑓𝑀(휀)𝑑휀

𝜀

 

 

Equation 58 

 

 Lorsque l’équilibre thermodynamique n’est pas vérifié, la fonction de distribution ne suit 

pas la loi de Maxwell-Boltzmann (cf. Equation 57). Dans le cas des plasmas hors équilibre 

thermodynamique, l’énergie des électrons est supérieure à celle des ions et des neutres. Deux 

fonctions analytiques sont communément utilisées pour décrire la répartition des électrons à 

partir des conditions opératoires : la pression, la puissance et la source de plasma [265], [266]. 

Fonction de distribution de Druyvesteyn – La fonction de distribution de Druyvesteyn 𝑓𝐷(휀) [267] 

est appliquée lorsque les collisions élastiques (électron-neutre) sont prépondérantes sur les 

collisions inélastiques (excitation et ionisation) et sur les collisions électron-électron. Les 

sections efficaces de collisions électron-neutre ne dépendent pas de l’énergie des électrons. 

Fonction de distribution bi-maxwellienne – La fonction de distribution bi-maxwellienne 𝑓𝑏𝑀(휀) est 

composée d’une somme de deux fonctions de Maxwell. La plupart des distributions 

électroniques hors équilibre présentent deux populations d’électrons pour lesquelles la densité 

et la température électroniques diffèrent : 

▪ La première correspond aux électrons dont l’énergie est inférieure au seuil d’ionisation. Elle 

est caractérisée par une basse température et une forte densité électronique représentative 

des électrons « froids » du plasma. Cette population gouverne la densité électronique, le flux 

ionique et le potentiel ambipolaire. 

▪ La seconde a une énergie supérieure au seuil d’ionisation. Ses densités plus faibles et ses 

températures électroniques plus élevées traduisent la répartition de ses électrons « chauds ». 

Elle est responsable du taux d’ionisation et de la chute de tension dans les gaines. 
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II. Théories de collection des ions par sonde de 

Langmuir 

 Cette annexe reporte les théories de collection des ions par sonde de Langmuir (cf. 

Chapitre 2 – I.C.1) et leurs critères de sélection permettant de calculer les paramètres 

électroniques du plasma. Les différentes théories de collection des ions appliquées reposent sur 

des critères prenant en compte l’épaisseur de la gaine et son caractère collisionnel. 

Théorie classique (cas idéal) – La sonde est plane et sa gaine, non-collisionnelle, est suffisamment 

fine pour que toutes les particules soient absorbées à sa surface. Autrement dit, les ions 

possèdent tous une vitesse supérieure à la vitesse de Bohm et aucune émission électronique 

secondaire n’est permise. Les particules respectent une loi de distribution de Maxwell-

Boltzmann isotrope. Une sonde cylindrique (ou sphérique) peut être assimilée à une sonde plane 

si la gaine est fine devant le rayon de la sonde 𝑟𝑠. Avec une épaisseur de gaine de l’ordre de 

740 µm et un rayon de 115 µm, la sonde utilisée pour cette étude ne peut être assimilée à une 

sonde plane. 

 Lorsque la gaine est épaisse, les zones de saturation (électronique ou ionique) ne sont pas 

atteintes par la mesure. Trois théories sont alors envisageables pour décrire ces régions et 

calculer les paramètres plasma. 

Théorie du mouvement orbital limite (OML) – La théorie présentée par Mott-Smith et Langmuir en 

1926 [196] tient compte uniquement du mouvement orbital des ions autour du potentiel de la 

sonde. La gaine est très épaisse (𝜉𝑟 → 0) ce qui ne permet pas d’atteindre la saturation ionique. 

La pression est suffisamment faible dans la décharge pour considérer qu’il n’y a pas de collision 

avant la collection d’une particule par la sonde (𝜆𝑒0 ≫ 𝜆𝐷 et 𝜆𝑒0 ≫ 𝑟𝑠). Les particules respectent 

une distribution de type maxwellienne en lisière de gaine puisque le mouvement des particules 

arrivant sur la sonde ne dépend que de leur énergie thermique. Ceci est souvent vérifié pour les 

électrons dont la température est élevée mais rarement pour les ions. La variation du potentiel 

plasma est lente et ne prend pas en compte le mouvement radial des particules. 

Théorie du mouvement radial (ABRC) – En 1957, Allen, Boyd et Reynolds [268] mettent en place 

une théorie pour les sondes sphériques où la gaine est épaisse et collisionnelle. Elle est adaptée 

aux sondes cylindriques par Chen en 1965 [269]. Les ions ne présentent alors plus un 

mouvement orbital (𝑇𝑖 → 0) mais un mouvement radial en direction de celle-ci. Les électrons 

suivent une distribution de Maxwell-Boltzmann. 

Théorie couplée (BRL) – Cette théorie est la première à prendre en compte à la fois le mouvement 

orbital des ions et la distribution du potentiel dans le cas d’une gaine épaisse non collisionnelle. 

En 1959, Bernstein et Rabinowitz [270] décrivent la saturation ionique pour les ions dont 

l’énergie est supérieure à la barrière de potentiel formée par le mouvement orbital. Laframboise 

[271] complète cette théorie en 1966 dans le cas d’une distribution maxwellienne des ions. 
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III. Imagerie ICCD filtrée en présence des deux sources 

 Cette annexe consiste à visualiser la distribution des espèces azotées et oxygénées du 

plasma MW+RF avec la caméra ICCD filtrée. Les images filtrées sont normalisées par rapport 

à l’intensité maximale détectée dans l’image acquise sans filtre (cf. Figure III-1). Ces mesures 

viennent compléter celles réalisées par SEO (cf. Chapitre 3 – II.A.2). 

 

 

 

Observations en fonction des positions X et Y – La répartition des espèces dans l’enceinte est 

cohérente avec celle observée pour l’émission totale. Les espèces sont toutes distribuées dans 

le volume depuis la tête de l’applicateur MW-ECR. La source RF-CCP semble favoriser la 

diffusion des espèces azotées pour lesquelles cette propagation en volume n’apparaît pas dans 

le cas du plasma généré par la source MW-ECR seule. En présence de la source RF-CCP, la 

concentration d’une forte intensité lumineuse des émissions totales en Y = 2,5±0,5 cm se 

retrouve dans la distribution des espèces. Elle correspond à la zone de RCE en sortie de la tête 

de l’applicateur MW-ECR, régie par des électrons énergétiques qui entrent en collision avec les 

neutres du gaz pour l’ioniser. Cette zone est plus étendue en présence de la source RF-CCP. Ce 

phénomène peut s’expliquer par une diminution de la densité électronique. Elle devient 

inférieure à la densité critique et guide l’onde dans le volume du réacteur plutôt qu’en surface 

du plasma. 

Figure III-1 Distribution du plasma et de ses espèces caractéristiques dans les trois régimes de puissance MW 

pour une puissance RF de 100 W : a) Emission totale b) 𝑁2 à 337 nm c) 𝑁2
+ à 391 nm d) 𝑂 à 777 nm 
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Observations en fonction de la puissance MW – L’influence du régime de puissance MW sur la 

répartition des espèces dans l’enceinte est atténuée par la présence de la source RF-CCP. Celle-

ci favorise les collisions dans le volume du réacteur et non dans une région ciblée. 

- La distribution des espèces est similaire à 50 et à 100 W de puissance MW. La zone de forte 

intensité lumineuse, étalée suivant l’axe X, est visible en Y = 3 cm, correspondant à la sortie 

de la tête de l’applicateur MW-ECR, quelle que soit l’espèce. 

- A une puissance MW de 150 W, cette zone n’apparaît plus que pour l’oxygène atomique. 

L’apport d’une puissance RF inférieure à la puissance MW montre une contribution 

dominante de la source MW-ECR dans la distribution des espèces. Ce phénomène est 

observé dans le cas MW 150 W RF 100 W où la diffusion des espèces azotées dans l’enceinte 

est réduite et l’intensité se concentre autour de la tête de l’applicateur MW-ECR. 

 Les images à puissance MW fixe et à puissance RF variable (50, 100, 150 W) ne sont pas 

affichées. La répartition des espèces du plasma est de forme similaire quelle que soit la 

puissance RF. L’hypothèse d’un apport d’intensité lumineuse constant suivant X à une position 

Y et à une puissance MW donnée semble se confirmer. Une croissance de la puissance RF peut 

entraîner une augmentation linéaire de cette valeur, cohérente avec l’émission totale du plasma. 
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IV. Mesures et incertitudes 

 Chaque condition expérimentale de traitement de graine (témoin, à pression réduite, 

plasma) est réalisée en triplicata pour assurer une évaluation statistique du mesurande. Un 

duplicata de chaque analyse est effectué pour vérifier la qualité de la manipulation. Les résultats 

sont présentés sous forme de valeur moyenne associée à son écart-type. La dispersion statistique 

des résultats est évaluée en utilisant la méthode ANOVA à un facteur avec une significativité p 

de 0,05. 

 

V. Substances chimiques 

Les substances chimiques utilisées dans l’étude des plasmas appliqués au traitement de 

semences sont répertoriées dans le Tableau V-1. 

Composé Fournisseur CAS 

2,2-diphényl-1-picrylhydrazyl (DPPH) 95+% VWR 1898-66-4 

Agar Fisher Scientific BP1423-500 

Azote liquide Linde  

Bleu de lactophénol Ral Diagnostics 363060 

Bleu de méthylène 1% (m/v) Fisher Scientific 42771 

Chloramphénicol (poudre) Fisher Scientific BP904-100 

Chlorure de potassium (KCl) 99+% Fisher Scientific 7447-40-7 

Chlorure de tétrazolium  

(2,3,5-triphenyl-2H-terazolium chloride) 98% 
Fisher Scientific 298-96-4 

D-glucose anhydre Fisher Scientific 50-99-7 

Dichloran (2,6-dichloro-4-nitroaniline) 95% Fisher Scientific B24283 

D-sucrose 99+% Fisher Scientific 57-50-1 

Ethanol 96% VWR 64-17-5 

Extrait de levure Bacto™ ThermoFisher 288620 

Glycérol 99+%, extra pur Fisher Scientific 158920025 

L-acide ascorbique 99% Fisher Scientific 50-81-7 

Tableau V-1 

Substances chimiques utilisées dans la caractérisation des effets du plasma sur les semences 
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Composé Fournisseur CAS 

Méthanol 99,8+% VWR 67-56-1 

Mycotoxine Déoxynivalénol (DON) Sigma-Aldrich 51481-10-8 

Nitrate de sodium (NaNO3) 99+% Sigma Aldrich S8170 

Peptone Fisher Scientific BP1420-500 

Potassium phosphate monobasique (KH2PO4) 99+% Fisher Scientific 7778-77-0 

Sulfate de cuivre pintahydraté (CuSO4,5H2O) 99+% Fisher Scientific 7758-99-8 

Sulfate de fer heptahydraté (FeSO4,7H2O) 95% Fisher Scientific 7782-63-0 

Sulfate de magnésium heptahydraté (MgSO4,7H2O) 

95% 
VWR 10034-99-8 

Sulfate de zinc heptahydraté (ZnS O4,7H2O) 99,5% Fisher Scientific 7446-20-0 

Tampon phosphate (2 mmol/ml – pH 6,6) VWR 7558-80-7 
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VI. Milieux de culture biologique 

 Différents milieux sont utilisés pour cultiver les moisissures, permettre le dénombrement 

des contaminations et leur identification. Ils sont stérilisés à l’autoclave (121°C – 15 min). 

Dichloran 18 agar (DG18) – Ce milieu, développé par Hocking et Pitt [272], est sélectif pour les 

moisissures et les levures xénophiles présentes dans les aliments à faible taux d’humidité (noix, 

graines, farines et épices). Il favorise, entre autres, la croissance de champignons des genres 

Aspergillus spp., Penicillium spp. et Fusarium spp. 

 Il est complémenté avec du chloramphénicol, un antibiotique permettant de réduire la 

prolifération des bactéries et conservant sa stabilité à l’autoclave. Les réactifs utilisés sont repris 

à partir du manuel de bactériologie analytique [273] et présentés dans le Tableau VI-1. Le pH 

final est de 5,6 et l’activité de l’eau est de 0,955. 

Composé Quantité pour 1 l de milieu 

D-glucose anhydre 10,0 g 

Peptone 5,0 g 

Potassium phosphate monobasique (KH2PO4) 99+% 1,0 g 

Sulfate de magnésium heptahydraté (MgSO4,7H2O) 95% 0,5 g 

Dichloran (2,6-dichloro-4-nitroaniline) 95% 1,0 ml – 0,2% (m/v) dans éthanol 

Chloramphénicol (poudre) 0,1 g 

Agar 15,0 g 

Eau distillée 800 ml 

Glycérol 99+%, extra pur 220 g 

 

Potato Dextrose Agar (PDA) – Le milieu de culture PDA (Difco™ Potato Dextrose Agar – cf. 

Tableau VI-2) est le standard utilisé de manière conventionnelle pour la quantification des 

moisissures dans l’agroalimentaire. Son pH de 3,5 réduit l’inhibition du développement des 

bactéries et peut s’avérer toxique pour les cellules endommagées. 

Malt Extract Agar (MEA) – Le milieu de culture MEA est utilisé comme milieu de culture 

générique pour dénombrer et isoler les moisissures et les levures dans les produits alimentaires 

et pharmaceutiques. Le pH final est de 5,6. 

 

 

Tableau VI-1 

Composition du milieu de culture DG18 



194 

Composé Quantité pour 1 l de milieu 

PDA 

Amidon de pomme de terre (infusé) 4 g 

Dextrose 20 g 

Agar 15 g 

Eau distillée 1 l 

MEA 

Extrait de malt (poudre) 20 g 

Peptone 1 g 

D-glucose anhydre 20 g 

Agar 20 g 

Eau distillée 1 l 

 

Czapek Yeast extract Agar (CYA) – Ce milieu est utilisé pour l’identification des moisissures pour 

sa capacité à favoriser le développement de certaines moisissures, des genres Penicillium spp. 

et Aspergillus spp., en fonction de la température d’incubation du milieu. Ses constituants sont 

répertoriés dans le Tableau VI-3. Le pH final est de 6,7. 

Composé Quantité pour 1 l de milieu 

CYA 

Potassium phosphate monobasique (KH2PO4) 99+% 1 g 

Concentré de Czapek 10 ml 

Solution de métal trace 1 ml 

Extrait de levure Bacto™ 5 g 

D-sucrose 99+% 30 g 

Agar 15 g 

Eau distillée 1 l 

Tableau VI-2 

Composition des milieux de culture commerciaux PDA et MEA 

Tableau VI-3 

Composition du milieu CYA, du concentré de Czapek et de la solution de métal trace 
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Concentré de Czapek 

Nitrate de sodium (NaNO3) 99+% 30 g 

Chlorure de potassium (KCl) 99+% 5 g 

Sulfate de magnésium heptahydraté (MgSO4,7H2O) 95% 5 g 

Sulfate de fer heptahydraté (FeSO4,7H2O) 95% 0,1 g 

Eau distillée 100 ml 

Solution de métal trace 

Sulfate de cuivre pintahydraté (CuSO4,5H2O) 99+% 0,5 g 

Sulfate de zinc heptahydraté (ZnS O4,7H2O) 99,5% 0,1 g 

Eau distillée 100 ml 

 

25% Glycerol Nitrate agar (G25N) – Ce milieu de culture correspond à un ajustement du milieu 

précédent, plus spécifique au genre Penicillium spp. Il présente un taux d’humidité inférieure à 

1%. Ses constituants sont répertoriés dans le Tableau VI-4. Le pH final est de 7,0. 

Composé Quantité pour 1 l de milieu 

Potassium phosphate monobasique (KH2PO4) 99+% 0,75 g 

Concentré de Czapek 7,5 ml 

Extrait de levure Bacto™ 3,7 g 

Glycérol 99+%, extra pur 250 g 

Agar 12 g 

Eau distillée 750 ml 

 

Tableau VI-4 

Composition du milieu de culture G25N 
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