N
N

N

HAL

open science

Développement de méthodes RF pour la caractérisation
hydrique et ’évaluation non destructive de matériaux

cimentaires et d’éco-matériaux cimentaires
Mehdi Ferhat

» To cite this version:

Mehdi Ferhat. Développement de méthodes RF pour la caractérisation hydrique et ’évaluation non
destructive de matériaux cimentaires et d’éco-matériaux cimentaires. Autre. Université Paris-Saclay,

2021. Francais. NNT': 2021UPAST064 . tel-03356098

HAL Id: tel-03356098
https://theses.hal.science/tel-03356098

Submitted on 27 Sep 2021

HAL is a multi-disciplinary open access
archive for the deposit and dissemination of sci-
entific research documents, whether they are pub-
lished or not. The documents may come from
teaching and research institutions in France or
abroad, or from public or private research centers.

L’archive ouverte pluridisciplinaire HAL, est
destinée au dépot et a la diffusion de documents
scientifiques de niveau recherche, publiés ou non,
émanant des établissements d’enseignement et de
recherche francais ou étrangers, des laboratoires
publics ou privés.


https://theses.hal.science/tel-03356098
https://hal.archives-ouvertes.fr

<)
1]
-
o
<)
(&)
o
©
()]
©
()
(7))
D
L
-

#
(e}
o
=
<
[a )
-
—
NN
(@]
oN
-
=
=2

O
universite

PARIS-SACLAY

Développement de méthodes RF
pour la caractérisation hydrique
et I’évaluation non destructive
de matériaux cimentaires

et d’éco-matériaux cimentaires

Theéese de doctorat de I’Université Paris-Saclay

Ecole doctorale n° 575, Electrical, optical, bio-physics and
engineering (EOBE)
Spécialité de doctorat : électronique et optoélectronique, nano-
et microtechnologies

Unité de recherche : Laboratoire des Systemes et Applications
des Technologies de I'Information et de I'Energie - SATIE UMR

CNRS 8029
Référent: ENS Paris-Saclay

Thése présentée et soutenue a Paris-Saclay, le 07/07/2021, par

Mehdi Ferhat

Composition du jury:

Pierre-Yves Joubert Président
Professeur, Université Paris Saclay

Stéphane Holé Rapporteur
Professeur, Sorbonne Université

Pierre Sabouroux Rapporteur
Maitre de conférences , Université Aix-Marseille

Sylvie Lesoille Examinatrice
Ingénieure, HDR, Sodern

Géraldine Villain Examinatrice
Chercheuse, ingénieure, HDR, Université Gustave Eiffel

Frédéric Taillade Invité
Chercheur sénior, EDF

Eric Vourc’h Directeur de these
Maitre de conférences, ENS Paris-Saclay
Franck Daout Encadrant

Maitre de conférences, Université Paris-Nanterre



ECOLE DOCTORALE

e}
universite
PARIS-SACLAY

Physique et ingénierie:
Electrons, Photons,
Sciences du vivant (EOBE)

Titre:

Développement de méthodes RF pour la caractérisation hydrique et I’évaluation

non destructive de matériaux cimentaires et d’éco-matériaux cimentaires.

Mots clés:
cimentaires, teneur en eau, hydratation.

Résumé: Cette thése porte sur le développe-
ment de méthodes électromagnétiques RF en
vue de caractériser les propriétés hydriques de
matériaux cimentaires et en particulier d’éco-
matériaux. Un objectif sous-tendu par des en-
jeux pour le batiment et le génie civil. En effet,
les performances et les propriétés mécaniques de
ces matériaux sont liées & leurs caractéristiques
hydriques, d’ou le besoin de les mesurer, soit
pour la connaissance des matériaux, soit pour
des applications sur site (controle santé inté-
gré ou autres). Face & ces enjeux, les mesures
diélectriques RF ont lintérét d’étre sensibles a
I’humidité, grace au fort contraste entre la per-
mittivité diélectrique de ’eau et celle des autres
constituants du matériau, et d’autre part de per-
mettre des dispositifs non destructifs ou non in-
vasifs. Cette thése s’intéresse d’abord au bé-
ton de chanvre (BDC), un éco-matériau, car-
actérisé par une grande porosité, utilisé dans
les batiments a des fins de régulation clima-
tique (notamment hydrique). Nous avons car-
actérisé son spectre diélectrique couplé au cy-
cle hydrique (adsorption-désorption) au moyen
de mesures de paramétres S en cellule RF sur
la bande [1,72 — 2,61] GHz et d’un algorithme
d’inversion basé sur un modéle analytique. Nous
avons étudié les incertitudes des mesures RF et
celles du spectre diélectrique estimé, qui se sont
révélées faibles ; ainsi que la dispersion entre
plusieurs échantillons de BDC. Dans un second
temps, nous avons utilisé ces données de per-
mittivité diélectrique, dont les variations sur le
cycle de sorption du BDC sont significatives,

Controle non-destructif, capteurs, microondes, permittivité diélectrique, matériaux

pour concevoir des capteurs hydriques non in-
vasifs opérant vers 2,4 GHz. Il s’agit d’antennes
en circuits imprimés utilisées comme sondes de
réflectométrie. A ces fréquences, leur surface
leur permet d’interagir avec le volume élémen-
taire représentatif du BDC. Plusieurs capteurs
ont été fabriqués et caractérisés. Ils présen-
tent une bonne linéarité et une bonne sensibil-
ité de la fréquence de résonance & la teneur en
eau du matériau. Outre ces capteurs non in-
vasifs, nous avons congu et réalisé un disposi-
tif & base de résonateurs en anneaux destiné a
des mesures localisées d’humidité au sein d’'un
mur de BDC. Ceci en vue d’étudier son ef-
fet tampon hydrique. Les simulations réalisées
et la caractérisation des capteurs sont encour-
ageantes. Dans une derniére partie nous nous
nous sommes intéressés & un matériau cimen-
taire classique, a savoir un mortier : mélange de
ciment, de sable et d’eau, pour lequel nous pro-
posons une approche RF de suivi d’hydratation
(réaction chimique entre le ciment et l'eau).
Celle-ci repose sur une mesure de la permit-
tivité diélectrique du mortier au moyen d’une
sonde & effet de bout et sur une modélisation
diélectrique basée sur des lois de mélange, com-
binant fractions volumiques (évoluant au cours
de Thydratation) et permittivités diélectriques
des constituants en présence. L’étude expéri-
mentale, menée pour un dosage de mortier,
montre une bonne sensibilité des mesures RF
a 'hydratation du milieu avec des résultats co-
hérents avec les phénomeénes en jeu au long de
la réaction.
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Abstract:
development of RF electromagnetic methods
with a view to characterize the hydric prop-
erties of some cementitious materials, in par-
ticular eco-materials. A goal related to issues
regarding building and civil engineering appli-
cations. Indeed, the performance and the me-
chanical properties of such materials depend on
their hydric features. Hence, it is important
to measure them, either for material charac-
terization purposes, or for in situ applications,
such as structural health monitoring (SHM).
In such a context, RF dielectric measurements
have the advantage of being sensitive to mois-
ture, thanks to the strong contrast between
the dielectric permittivity of water and that
of the other constituents of the material. Be-
sides, non-destructive or non-invasive RF sens-
ing techniques can be envisaged. The first part
of this work focuses on hemp concrete, an eco-
material featuring a high porosity which is used
in buildings for moisture and temperature reg-
ulation. Firstly, we have characterized the di-
electric spectrum of hemp concrete samples cou-
pled to their sorption cycle using RF measure-
ments in an waveguide cell operating in the [1.72
- 2.61] GHz band. We have studied the mea-
surement errors, which were found to be low;
as well as the variability of the dielectric fea-
tures of several hemp concrete samples. Sec-
ondly, we have used the measured dielectric data

This research work focuses on the

Non destructive evaluation, sensors, microwaves, dielectric permittivity, cementi-

to design non-invasive hydric sensors operating
at 2.4 GHz consisting in patch antennas used
as reflectometry probes. At such a frequency,
the patch surface allows the sensor to probe the
representative elementary volume of hemp con-
crete. Several sensors have been manufactured
and characterized. They feature good linear-
ity and sensitivity of the resonant frequency to
the material water content. In addition to these
non-invasive sensors, we have designed and man-
ufactured a microstrip two ring resonator de-
vice, with localized moisture measurements in-
side a hemp concrete wall in view. The sim-
ulation and the sensor characterization results
are encouraging. In the last part of this work,
we deal with a more conventional cementitious
material, namely a mortar: i.e. a mixture of ce-
ment, water and sand, for which we propose an
RF approach for monitoring hydration (chemi-
cal reaction between cement and water). The
latter is based on the measurement of the di-
electric permittivity of the mortar by means of
an open-ended coaxial probe and on a dielec-
tric model based on mixing laws, which combine
the volume fractions (which change during hy-
dration) and the dielectric permittivity of the
mortar constituents. The experimental study,
carried out for a given mortar sample, shows a
good sensitivity of the RF measurements to the
ongoing hydration, with results consistent with
the phenomena at stake.

Université Paris-Saclay

Espace Technologique / Immeuble Discovery
Route de I’"Orme aux Merisiers RD 128 / 91190 Saint-Aubin, France




A mes parents, pour tout
Pour Sabrina, pour ton amour
et ta patience

Pour Rayane et Rais, pour la

Joie




On est parti dans la vie avec les
conseils des parentes. Ils n’ont
pas tenu devant Uexistence. On
est tombé dans les salades
qu’étaient plus affreuses ['une
que autre. On est sorti comme
on a pu de ces conflagrations
funestes, plutét de traviole, tout
crabe baveuzx, a reculons, pattes
en moins. On s’est bien marré
quelques fois, faut étre juste,

FRREE i

méme avec la
toujours en proie d’inquiétudes
que les vacheries
recommenceraient... Bt toujours
elles ont

recommence... Rappelons-nous.

Louis Ferdinand Céline
(Guignol’s Band)







Remerciements

Je voudrais commencer par remercier Messieurs Eric Vourc’h et Franck Daout, respective-
ment mon Directeur de Thése et mon encadrant, pour m’avoir encadré tout au long de la
thése, v pour leur aide sur les différentes facettes de ces travaux (instrumentation, hyper-

fréquences, ...), ainsi que pour leur gentillesse et leur disponibilité durant cette aventure.

Je présente mes vifs remerciments Stéphane Holé, Professeur des Universités a Sorbonne
Université ainsi qu’a Pierre Sabouroux, maitre de Conférence HDR a I’Université Aix-
Marseille pour m’avoir fait 'honneur de rapporter mes travaux de thése. Je remercie
chaleureusement Géraldine Villain, Sylvie Lesoille et Pierre-Yves Joubert d’avoir accepté
d’examiner mon travail de theése. Un remerciement également a Frédéric Taillade d’avoir

accepté 'invitation a ma soutenance de thése.

Je remercie Messieurs Farid Benboudjema et Tulio Honorio pour m’avoir permis d’ap-
prendre sur les matériaux cimentaires et de m’avoir guidé durant ces travaux. Je les re-
mercie également de m’avoir permis de mener des expériences au sein du laboratoire LMT
de PENS Paris Saclay. J’adresse également des remerciements & Kamilia Abahri de m’avoir
permis de travailler sur le béton de chanvre ainsi qu’a Farés Bennai et Maroua Maaroufi de
m’avoir aidé & fabriquer les échantillons de béton de chanvre et d’avoir répondu & certaines
de mes questions relatives & ce matériau. Je remercie également Yasmine Kaci et Matthew

Cruichshank de m’avoir aidé sur certaines mesures sur le mortier.

J’adresse de chaleureuses remerciemets a Thierry Bore de m’a voir accueilli au départe-
ment de Civil Engineering de I’Université de Queensland (Australie), de m’avoir donné
de précieux conseils et aides durant cette thése et surtout pour les bons moments passés
ensemble. De chaleureux remerciements & Abdelhatif el Fellahi (Alias Pére Castor) pour
son encadrement durant le stage de M2 mais surtout pour les conseils qu’il m’a donné et

qui m’ont permis de bien démarrer mes travaux.

Etant donné que les mesures de caractérisation ont été menées dans le département GEII

de 'IUT de ville d’Avray, je remercie le directeur du département David Lautru d’accepté




de m’ouvrir les locaux du département. Je remerice également Xavier Durocher pour la
réalisation de certains capteurs. J’adresse également des remerciements a tout le personnel

du département et plus spécialement a Badreddine Ratni (il comprendra pourquoi).

Je remercie également Pascal Larzabal et Francois Costa de m’avoir accueilli au sein du
laboratoire SATIE et de m’avoir permis de mener ces travaux de thése dans les meilleures
conditions. J’exprime ma gratitude a ’ensemble du personnel administratif et technique
du laboratoire pour leur aide (et leur bonne humeur) et plus particuliérement a Sophie
Abriet, Francoise Lachaud, Béatrice Bacquet, Dominique Bach et & Gwenael Robin. Je
remercie également David Polizzi et Eugéne William pour leur aide technique.

Je remercie I'ensemble des enseignants chercheurs du laboratoire et (le meilleur pour la

fin) 'ensemble des doctorants du labo pour les merveilleux moments de rigolade et pour

leur indéfectible soutien durant certains moments critiques de la thése.




Table des matiéres

Table des matiéres 9
1 Contexte général de 1’étude 17
1.1 Introduction . . . . . . . . . ... 17
1.2 Impact du secteur du batiment sur 'environnement . . . . . . . .. .. .. 18
1.2.1 Analyse du cyclede vie . . . ... ... ... .. ... ... ... 20
1.3 Le béton de chanvre (BDC) . . .. ... ... ... ... .. 22
1.3.1 Composition et usages du BDC . . . ... ... ... ... ..... 23
1.3.2  Propriétés physiques du BDC . . . ... ... ... ... ...... 26
1.4 Caractéristiques hydriques du BDC et des matériaux poreux . . . . . . . . 29
1.4.1 Définitions [16] . . . . . . . .. ... 29
1.4.2  Cycle d’hystérésis, alias isotherme d’adsorption-désorption . . . . . 30
1.4.3 Fixation des molécules d’eau dans les pores. . . . . . .. ... ... 32
1.4.4 Capacité tampon hydrique . . . . . . .. .. ... ... 34
1.5 Problématique scientifique . . . . . . . . .. ... oL 34
1.6 Méthodes de mesure hydriques applicables in situ aux matériaux poreux . 36
1.6.1 Préambule : mesure de I’humidité relative des bétons . . . . . . .. 36
1.6.2 Méthodes non électromagnétiques ou non électriques . . . . . . . . 37
1.6.3 Méthodes électromagnétiques . . . . . . .. ... 39

1.6.4 Comparaison des méthodes de caractérisation hydrique des bétons
et autres matériaux poreux . . . . . . . ... ... 45
1.7 Conclusion . . . . . . . . . e 46
2 Caractérisation du spectre diélectrique RF du BDC 49
2.1 Introduction . . . . . . . . . . 49
2.2  Permittivité et spectre diélectriques . . . . . . . ... ... ... 50
2.2.1 Phénomeénes de polarisation . . . . . ... ... ... .. 50




Table des matiéres

2.2.2  Courants dans un diélectrique [103, 104] . . . . . .. ... ... .. 51

2.2.3 Spectre diélectrique . . . . . . ... 54

2.3 Meéthodes de spectroscopie diélectrique RF . . . . . ... .. .. ... ... 54

2.3.1 Paramétres S . . . . . ... 55

2.3.2 Méthode de réflectométrie . . . . . . .. ..o 56

2.3.3  Méthodes en transmission /reflection . . . . . . . ... 60

2.4 Banc de mesure et inversion : principes et analyse des incertitudes . . . . . 74

2.4.1 Mesures en guides d’onde rectangulaires . . . . .. ... ... ... 74

2.4.2 Inversion des paramétres S . . . . . ... ... 85

2.5 Caractérisation diélectrique du BDC sur un cycle de sorption . . . . . .. 100

2.5.1 Fabrication des échantillons de BDC . .. ... ... ........ 101
2.5.2 Conditionnement des échantillons de BDC et mesure des cycles de

SOTPion . . . ... e 102

2.5.3 Paramétres S des échantillons de BDC . . . ... ... ... .... 108

2.5.4 Spectre diélectrique du BDC . . .. .. ... ... ... .. ... 112

2.6 Conclusion . . . . . . . . e 121

Conception et caractérisation de capteurs hydriques pour 1’évaluation

non destructive du béton de chanvre 125

3.1 Introduction . . . . . . . .. . 125

3.2 Rappels sur les capteurs . . . . . . . . ... o 126

3.2.1 caractéristiques d’un capteur [165] . . . .. .. ... 126

3.2.2  Incertitudes de mesure [165] . . . . . . . . ... L. 128

3.3 Pourquoi la technologie a éléments imprimés . . . . . . . .. .. ... ... 129

3.4 De I'antenne patch au capteur hydrique . . . . . .. .. ... ... ... .. 131

3.4.1 Principe d’une antenne patch . . . . ... ... ... .. 131

3.4.2 Patch utilisé comme capteur hydrique pour le BDC . . . .. .. .. 132
3.4.3 Eléments a prendre en compte dans le dimensionnement d’un cap-

teur antenne imprimé . . . . . . ... ... 133

3.4.4  Antenne ou capteur patch rectangulaire [176] . . . . . .. .. .. .. 137

3.4.5 Antenne ou capteur patch circulaire . . . . . ... ... ... L. 140

3.4.6  Synthése sur les antennes ou capteurs hydriques patchs . . . . . .. 141

3.5 Conception de capteurs hydriques patchs pour le BDC . . ... ... ... 143

3.5.1 Cabhier des charges des capteurs patchs . . . . ... ... ... ... 143

3.5.2 Conception de capteurs patchs rectangulaires . . . . ... ... .. 144

10



Table des matiéres

3.5.3 Conception de capteurs patchs circulaires . . . . . . ... ... ... 152
3.6 Caractérisation de capteurs hydriques patchs pour le BDC . ... ... .. 160
3.6.1 Caractérisation des incertitudes des mesures de réflectométrie . . . 160
3.6.2 Parcours du cycle hydrique du BDC par les capteurs patchs . . . . 165
3.6.3 Caractérisation des capteurs patchs a substrat FR4 . . . . . . . .. 167
3.6.4 Caractérisation des capteurs patchs a substrat Polyguide . . . . . . 171
3.6.5 Conclusion sur les capteurs hydriques patchs pour le BDC . . . .. 177
3.7 Du résonateur en anneau au capteur hydrique . . . . . ... ... ... .. 182
3.7.1 Principe d’un résonateur en anneau imprimé . . .. .. ... ... 182

3.7.2 Reésonateur en anneau utilisé comme capteur hydrique pour le BDC 182
3.7.3 Modéle analytique d’un résonateur en anneau . . . ... .. .. .. 183

3.7.4 Etat de ’art des mesures diélectriques au moyen d’un résonateur en

ANNEAU  « o v v o v v e e e e e e e e e e 185

3.8 Conception d'un capteur hydrique a double résonateur pour le BDC . . . . 186
3.8.1 Cahier des charges du capteur hydrique a double résonateur en an-

10T 1) 186

3.8.2 Etude paramétrique d’un double résonateur en anneau . . . . . . . 187

3.8.3 Optimisation d’un double résonateur en anneau . . .. ... .. .. 189

3.9 Caractérisation des résonateurs en anneaux . . . . . . . . . . .. ... ... 195

3.9.1 Caractérisation des deux mono-résonateurs sur des diélectriques de
référence . . . .. 196
3.9.2 Caractérisation du double résonateur sur des diélectriques de référence197
3.10 Conclusion . . . . . . . . . . e 201

Suivi par une méthode électromagnétique de I’hydratation des maté-

riaux cimentaires 205
4.1 Le suivi de 'hydratation des matériaux cimentaires . . . . . .. .. .. .. 206
4.1.1 Les matériaux cimentaires . . . . . . . . . . . . ... .. ... ... 206

4.1.2 La problématique du suivi de I’hydratation des matériaux cimentaires207

4.1.3 Etat de 'art des méthodes de suivi de ’hydratation des matériaux

cimentaires . . . . . . . .. 208

4.2 e 216
4.2.1 Approche diélectrique RF . . . . .. ... ... .. L. 216
4.2.2 Mesures de calorimétrie . . . . . .. ... ... ..., 218
4.2.3 Mesures diélectriques . . . . . ... L 223

11



Table des matiéres

4.2.4 Combinaison des mesures dielectriques et calorimétriques de I’hydratation

dumortier . . . . . ... 231

4.2.5 Modélisation de I'hydratation des pates de ciment . . . .. .. .. 234
4.2.6 Modélisation diélectrique . . . . . . . ..o 238

4.3 Conclusion . . . . . . . . . e 245
Conclusion générale 247
Annexe 253
A.1 Incertitudes sur la longueur de ’échantillon . . . . .. ... ... ... .. 253
A.2 Incertitudes de mesure duau VNA . . . . . .. ... 254
A.3 Incertitudes sur le mesure des paramétres S . . . . . . .. ... ... ... 254
A.3.1 Incertitudes de mesure dues a 'opérateur : . . . . .. .. ... ... 256

A4 Méthode NRW (§2.4.2.2) . . . . . . . . . . o 258
A.5 Effet des incertitudes de mesure liées a 'opérateur sur le spectre estimé . . 259
A.6 Paramétres S du lot de BDC n°l : 1¢ cycle de mesures . . . . . ... ... 260
A.7 Paramétres S du lot de BDC n°2 : 2°™¢ cycle de mesures . . . . . ... .. 262
A.8 Paramétres S du lot de BDC n°2 : 3°™¢ cycle de mesures . . . .. ... .. 267
A.9 Spectres diélectriques du ler cycle de mesure . . . . . . .. .. ... ... 272
A.10 Spectres diélectriques du 2éme cycle de mesure . . . . . . . . .. .. .. .. 273
A.11 Spectre diélectrique du 3éme cycle de mesure . . . . . . .. ... .. ... 276

A.12 Lien entre la fréquence de résonance du patch rectangulaire et la teneur en
T 1 278
A.13 Etudes paramétriques sur le gap entre le capteur et ’échantillon de BDC . 279

A 14 Résonateurs en anneaux . . . . . v v e e e e e 284

Bibliographie 285

12



Introduction générale

Les propriétés mécaniques des matériaux poreux, qu’ils soient cimentaires (ciments, mor-
tiers, bétons) ou géotechniques (sols, argiles, sables), dépendent de leurs caractéristiques
hydriques. La mesure de ces derniéres (teneur en eau, saturation. . .) est indispensable pour
étudier ces matériaux, mais aussi pour diagnostiquer I’état de santé et le vieillissement des
ouvrages et des constructions qui les utilisent, ou pour suivre et prédire ’évolution des

milieux géotechniques.

On comprend que la caractérisation hydrique des matériaux cimentaires ou géotechniques
représente directement un enjeu pour le génie civil et la construction. C’en est un éga-
lement pour d’autres industries ou activités économiques. Citons I'agriculture, concernée
par I’évolution des sols et leur irrigation, les activités portuaires, concernées par I’évo-
lution des fonds, le transport routier (ouvrages en béton...) ou fluvial, concerné par les
milieux géotechniques. Citons, bien siir, la production d’électricité, une industrie confron-
tée a d’énormes enjeux de sécurité concernant ses divers ouvrages en bétons pour lesquels
il faut développer des moyens de controle santé intégré s’appuyant sur des capteurs et
moyens de mesure non destructifs. Enfin, citons le domaine du batiment et de I’habitat,
grand consommateur de béton, qui doit faire face a 'enjeu du développement soutenable
et contribuer par une bonne isolation thermique, et par des choix judicieux de matériaux,
a diminuer la consommation énergétique de chauffage, mais qui devrait aussi s’efforcer
dans cette méme optique de privilégier la rénovation a la construction neuve et recourir

autant que possible & des éco-matériaux.

Tel est le contexte dans lequel s’inscrivent les travaux présentés dans ce mémoire. Notre
problématique scientifique est de développer des méthodes électromagnétiques RF en vue
de caractériser les propriétés hydriques de matériaux cimentaires, et en particulier d’éco-

matériaux, et de développer des approches non destructives.

Ces méthodes englobent la conception de dispositifs de mesure adaptés aux milieux a ca-

ractériser, la modélisation de leurs interactions et I'inversion des mesures en vue d’estimer

13
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les parameétres d’intérét, en 'occurrence des caractéristiques hydriques.

Pourquoi des mesures électromagnétiques RF sont-elles pertinentes 7 Parce qu’elles offrent
a priori une bonne sensibilité aux caractéristiques hydriques des matériaux poreux, et
cimentaires en particulier, en raison du fort contraste de permittivité diélectrique entre
Ieau et les autres constituants. Parce que des dispositifs RF non destructifs et non in-
vasifs compatibles avec le volume élémentaire représentatif (VER) de ces matériaux sont

possibles.

Cette thése s’intéresse essentiellement a deux matériaux : le béton de chanvre (BDC) et

le mortier.

Le BDC est un éco-matériau utilisé dans les batiments a des fins de régulation des varia-
tions climatiques journaliéres (i.e. thermiques et hydriques) en raison de sa forte porosité

due aux fibres de chanvre.

Le chapitre 1 décrit le contexte général de I’étude et propose un état de 'art des méthodes
de caractérisation hydrique des matériaux poreux pour le batiment, le génie civil etc.
susceptibles d’étre déployées hors laboratoire et motive notre choix de développer des

méthodes diélectriques RF.

Le chapitre 2 porte sur la caractérisation diélectrique du BDC couplée a son cycle hy-
drique (adsorption-désorption). Des mesures qui, & notre connaissance, n’avaient jamais
été entreprises auparavant sur ce matériau. Cette caractérisation passe par la fabrication
d’échantillons et leur conditionnement hydrique, une opération nécessitant plusieurs se-
maines pour chaque état hydrique. Afin de réaliser des mesures diélectriques, nous avons
développé un banc de spectroscopie en guides d’ondes rectangulaires opérant sur la bande
[1,72GHz — 2,61 GHz|. Un algorithme d’inversion adapté a un modéle analytique des
mesures RF a ensuite été mis en ceuvre afin d’estimer la permittivité diélectrique des
échantillons. Nous avons porté une attention particuliére a l'estimation des incertitudes

de mesure et a leur impact sur le spectre diélectrique estimé.

Le chapitre 3 est consacré a la conception de capteurs RF & 2,4 GHz en technologie im-
primée pour la caractérisation hydrique du BDC. Un choix justifié notamment par des
dimensions de dispositifs qui a cette longueur d’onde leur permet de sonder le volume élé-
mentaire représentatif du BDC. En nous appuyant sur les résultats de la caractérisation
dié¢lectrique du BDC, nous avons congu deux types de capteurs en vue d’applications dis-
tinctes. Les premiers sont des « antennes » imprimées (patchs) placées au contact du BDC
et effectuant des mesures de réflectométrie : on utilise leur fréquence de résonance pour

mesurer la teneur en eau du milieu. Ces capteurs sont non invasifs. Le second type de cap-
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teur est un dispositif invasif consistant en un double résonateur en anneaux destiné a des
mesures hydriques locales a I'intérieur d’'un mur de BDC, ceci dans la perspective d’étu-
dier expérimentalement son effet tampon hydrique. Les deux types de capteurs font I’'objet
d’une validation expérimentale, les premiers via des mesures sur du BDC, les seconds sur

des diélectriques de référence (air, polyméthacrylate de méthyle, polytétrafluoroéthyléne).

Le chapitre 4 traite d’un aspect de la caractérisation hydrique d’un matériau cimentaire
plus commun : un mortier, pour lequel nous proposons une méthode RF de suivi d’hy-
dratation (réaction chimique entre le ciment et I'eau au jeune age du matériau). Il s’agit
de proposer une alternative non destructive aux méthodes de calorimétrie habituellement
utilisées pour ces mesures. L’approche proposée repose sur des mesures diélectriques et
sur un modéle diélectrique de I’hydratation du mortier. Les mesures utilisent une sonde
de réflectométrie a effet de bout de dimensions adaptées aux hétérogénéités du milieu. Le
modéle diélectrique est basé sur des lois de mélange consistant a calculer la permittivité
du milieu comme la somme des contributions de ses phases (solides, liquides et gazeuse).
Cette approche est développée a partir de mesures diélectriques (a 800 MHz) réalisées sur

I’hydratation d’un mortier de composition donnée.
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Chapitre 1

Contexte général de I'étude

1.1 Introduction

Ce chapitre pose le contexte général de I’étude. Contexte sociétal et applicatif pour com-
mencer : comment les bétons bio-sourcés tels que le béton de chanvre permettent de réduire
I'impact environnemental des batiments ; problématique scientifique ensuite : nécessité de
développer des méthodes de caractérisation hydriques adaptées au béton de chanvre, voire

a d’autres matériaux poreux ; enfin : état de 'art des méthodes de mesure hydriques.

Les activités humaines, a la fois consommatrices de matiéres premiéres et génératrices de
pollution, ont des conséquences destructrices sur ’environnement et celles-ci ont des réper-
cussions écologiques, géopolitiques, économiques, sociales, sanitaires. .. La combustion des
énergies fossiles, émettrices de gaz a effets de serre, au premier rang desquels le COo, est
la cause d’un réchauffement climatique global de la terre qui provoque la fonte des glaces,
le montée du niveau de la mer, perturbe les courants marins et bouleverse le climat. Té-
moin de ces bouleversements la canicule et les incendies records qui a touché I’Australie
en 2019-2020 (un maximum historique de température de 42,9°C en moyenne sur le pays a
été atteint le 18 décembre 2019 ; 12 millions d’hectares brulés en 240 jours), pour ne citer
qu'un exemple de catastrophe écologique survenue pendant que se déroulait cette thése.
Face a ces problémes environnementaux et climatiques il importe de faire évoluer ’ac-
tivité humaine dans le sens d’un développement soutenable. Ceci signifie, pour
tout secteur d’activité, de recourir a des ressources renouvelables, d’économiser et recycler

celles qui ne le sont pas et de limiter ’empreinte carbone.

Responsable de 6 % des émissions de CO, a I’échelle mondiale, le secteur du batiment

(résidentiel) doit s’inscrire dans cette logique. Les efforts doivent en particulier
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porter sur l’isolation thermique afin d’économiser 'énergie de chauffage et de clima-
tisation. Ils doivent aussi porter sur les matériaux utilisés qu’il faut, autant que
possible, rendre bio-sourcés, recyclés et recyclables. Tels sont, en partie, le contexte
« sociétal » et la logique (celle du développement soutenable) dans laquelle s’inscrit cette
thése dont 'objet est de développer des méthodes électromagnétiques adaptées a la carac-
térisation hydriques des matériaux poreux que l'on rencontre dans le batiment, le génie
civil, voire le géo-environnement (bétons, argiles, sols). Cette thése s’intéresse ainsi a
différents matériaux, & commencer par le béton de chanvre (BDC), un béton a
base de fibres végétales présentant une forte porosité. Dans une optique de développement
soutenable, I'intérét du BDC est double : il constitue un excellent isolant thermique
pour les batiments et c’est un matériau bio-sourcé. Or, les propriétés et les compor-
tements mécanique ou thermique du BDC, comme ceux des autres matériaux poreux, sont
fortement affectées par la présence d’eau en leur sein (dans la porosité). C’est en partie
pourquoi il est utile de disposer de méthodes permettant d’en mesurer les carac-
téristiques hydriques. A cet égard les méthodes d’instrumentation électromagnétique

que nous proposons présentent plusieurs avantages.

Dans ce chapitre d’introduction, nous nous attachons pour commencer a expliciter, sur la
base de données quantitatives générales, le contexte sociétal et applicatif qui sous tend en
partie cette thése, & savoir 'impact du secteur du batiment (résidentiel) sur I'environne-
ment. Nous expliquons aussi comment ’analyse sur cycle de vie doit étre prise en compte
dans le choix des matériaux utilisés afin d’en limiter I'impact environnemental. Nous in-
troduisons ensuite le BDC dont nous décrivons les propriétés, notamment hydriques, pour
lesquelles nous mettons en évidence le besoin de méthodes de caractérisation. Ceci nous
améne a dresser un état de I’art des méthodes de caractérisation hydrique
des matériaux poreux pour le batiment, le génie civil et le géo-environnement
d’une maniére générale, et enfin a justifier ’'intérét de concevoir des méthodes
de caractérisation hydrique basées sur des mesures microondes et de spectro-

scopie diélectrique.

1.2 Impact du secteur du batiment sur

I’environnement

Responsable de 18,3 % des émissions de CO; en France en 2019 [1], le secteur résidentiel

et tertiaire représente, aprés ceux du transport routier (environ 29 %) et de 'agriculture
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(19,3%), le troisiéme émetteur de gaz a effet de serre (GES). Les émissions deCOs par le
secteur du batiment (résidentiel) proviennent de la combustion d’énergies fossiles pour le
chauffage et la régulation climatique des habitations et pour le chauffage de 'eau, ainsi
que pour la fabrication des matériaux de construction. La consommation énergétique du
secteur résidentiel en France & été, en 2019, de I'ordre de 26 % de la consommation totale
(tableaux 1.1 et 1.2) [2]. A I’échelle mondiale ce secteur génére 6 % des émissions directes
et 11% des émissions indirectes de CO, et représente 27 % de la consommation énergé-
tique (tableaux 1.1 et 1.2) |3, 4]. On voit par la que la sobriété énergétique dans
les batiments représente un enjeu considérable. Celle-ci passe par différents

niveaux d’action, a savoir, selon les études et préconisations de ’association Negawatt

5] :

— La maitrise des surfaces occupées et la réduction du nombre de logements neufs
nécessaires : il s’agit notamment de stabiliser la surface moyenne de logement par
occupant, par exemple en encourageant la colocation d’étudiants ou 1'hébergement de

jeunes travailleurs chez des personnes agées.

— Un rythme modéré de construction de batiments neufs. En effet, bien que ces
derniers aient souvent de meilleures performances énergétiques que les batiments an-
ciens, en raison d’une forte consommation d’énergie grise (sauf a recourir a des matéri-
aux bio-sourcés (bois, paille, isolants végétaux, etc.), il apparait qu'il faut modérer le
nombre de constructions nouvelles supplémentaires, et ne pas accélérer le rythme du
cycle de démolition-reconstruction, aujourd’hui trés faible a I’échelle du parc francais.
La construction d’une maison individuelle consomme environ 40 fois plus (en t.m~2) que

la rénovation, et celle de logments collectifs 80 fois plus [6].

— La rénovation énergétique des batiments, avec pour objectif le traitement complet
du parc existant d’ici a 2050 et un niveau élevé de performance énergétique, tant au

niveau de Penveloppe (isolation thermique) que des systémes (chauffage, ventilation).

Il apparait que la contribution du secteur du batiment a 1’objectif d’une neu-
tralité carbone passe avant tout par la rénovation énergétique (en particulier
I’isolation thermique) et par ’utilisation de matériaux présentant un meilleur
impact environnemental. Cet impact, il est indispensable de le quantifier de maniére
sincére. A partir de I'analyse du cycle de vie, nous avons deux indicateurs possibles : les
émission de COq (§1.2.1.1) et I’énergie grise (§1.2.1.2).
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Monde (2019) | France (2019)
Transformation d’énergie 47% 10%
Transport 23 % 31%
Industrie et construction 32% 18 %
Reésidentiel 6 % 18 %
Agriculture / 19%
Autres secteurs 7% 4%

Tableau 1.1 — Emissions de COy par secteur d’activité dans le monde et en France (2019).

Monde (2019) | France (2019)
Transport 28% 30 %
Industrie 32% 18%
Reésidentiel 27 % 26 %
Tertiaire 8 % 15%
Agriculture / 3%
Autres secteurs 5% 8%

Tableau 1.2 — Consommation mondiale (2019) et frangaise (2019) d’énergie par secteur
d’activité.

1.2.1 Analyse du cycle de vie

L’analyse du cycle de vie (ACV) désigne une méthode d’évaluation de 'impact d’un pro-
duit ou service sur I’environnement. Elle prend en compte I'’ensemble des étapes de la
vie du produit : extraction des matiéres premiéres, transformation, fabrication, transport
oudistribution, utilisation, maintenance, consommation et enfin élimination ou recyclage
(figure 1.1) [6]. L’ACV passe par I'évaluation des flux (de matiéres ou d’énergie) entrants
et sortants a chaque étape de la vie du produit et par I’estimation des rejets, pollutions et
dommages environnementaux occasionnés. Au-dela des impacts environnementaux, ’ACV

peut aussi prendre en compte les aspects sociaux et économiques (conditions de travail
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et de rémunération des personnes intervenant dans la fabrication ou dans toute étape

économique de la vie du produit, etc.).

Notre propos n’est pas ici d’étre exhaustif au sujet de 'ACV, pour cela nous renvoyons le
lecteur a la référence [6], mais simplement d’en définir le principe général et de l'illustrer
dans un cas en rapport avec les travaux menés dans cette thése. Aussi nous focalisons-nous
sur deux aspects de '’ACV, celui des émissions de CO4 ainsi que ’énergie grise durant le

cycle de vie des bétons

FIGURE 1.1 — Cycle de vie d’un produit [12].

1.2.1.1 Emission de CO,

Le poids de chaque étape du cycle de vie d’un béton est habituellement mesuré en termes
de quantités de CO, pour une surface de 1m? et pour une utilisation sur un an. Si la
quantité obtenue est positive, cela signifie que la quantité de COy émis est supérieur a
celui qui a été stocké, et si elle est négative, cela signifie que la quantité de CO, stockée
est supérieure a celle émise. A titre d’exemple, citons une étude comparative du cycle de
vie d’un béton standard et d’un béton de chanvre |7, 8|, ¢’est-a-dire d’un béton contenant,
des fibres de chanvre. Pour 1 m? de mur pour une utilisation sur 1 an, le béton de chanvre

présente une émission de négative, de 'ordre de -0,35 kg de CO; eq., tandis que pour
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un bloc de béton conventionnel de mémes dimensions 1’émission est de 0,49kg COs eq.
[9, 10, 11].

1.2.1.2 Energie grise

L’énergie grise représente la somme des énergies mises en jeu durant le cycle
de vie d’un produit [13], hors celles liées a son utilisation. Par opposition a
cette derniére, que l'utilisateur connait, ’énergie grise refléte 1’énergie cachée du
produit. Elle inclut aussi bien ’énergie consommeée pour les opérations d’extraction des
matiéres premiéres, de transformation ou fabrication, transport ou distribution et enfin
d’élimination ou recyclage du produit. L’énergie grise se calcule pour une certaine quantité
(volume) de matiére. A titre d’exemples, le tableau 1.3 indique 1’énergie grise de quelques
matériaux de construction [14]. Ainsi, pour un béton conventionnel, I’énergie grise est
d’environ 400kWh.m™2 tandis que pour les briques elle peut atteindre 700kWh.m™3. En

3, soit moins

revanche, I’énergie grise d’un BDC représente 4 peine 90 kWh.m™
d’un quart de celles d’un béton conventionnel. Toutefois, la comparaison ne doit
pas se limiter a I’énergie grise, car les caractéristiques mécaniques de ces deux bétons

différent, ils ne sont pas destinés aux mémes usages.

Matériaux Energie grise (kWh.m™3)
Béton cellulaire 400

Béton plein 430

Bois léger 329
Béton de chanvre 90
Brique standard 696

Tableau 1.3 — Energie grise de quelques matériaux de construction. Ces données sont
extraites de [14].

1.3 Le béton de chanvre (BDC)

Le béton de chanvre (BDC) appartient a la catégorie des matériaux dits bio-sourcés puis-
qu’il est en partie constitué de végétaux, en l'espéce la chénevotte issue de la tige de

chanvre. Grace a sa forte porosité il constitue un excellent isolant thermique pour les bati-
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ments. Mais ce n’est pas son seul usage. Ce matériau est doublement intéressant du point
de vue écologique : d’une part en raison de ses qualités d’isolant thermique qui en font
un ¢lément utilisable pour contribuer a la sobriété énergétique des batiments, et d’autre
part en raison de ses constituants bio-sourcés grace auxquels son énergie grise est bien

inférieure a celle des bétons conventionnels (d’un facteur quatre).

1.3.1 Composition et usages du BDC

Le BDC, comme tout béton, est fabriqué a partir d’agrégats et d’un liant réagissant avec
I'eau. S’agissant du BDC, les agrégats consistent en de la chénevotte. Cet élément extrait
de la tige de chanvre a la particularité d’étre hydrophile, ce qui lui permet de piéger les
molécules d’eau (figure 1.2.a) [15]. Le liant (aérien ou hydraulique) est quant a lui a base
de chaux. Il sert a assurer la cohésion des différents constituants du mélange [15]. Il s’agit

d’une chaux hydraulique (figure 1.2.b).

(a) )

FIGURE 1.2 — Constituants du BDC : (a) chénevotte, (b) chaux.

En fonction de I'utilisation que I'on veut en faire, le BDC est réalisé a partir de dosages
différents de ses constituants, la formulation influant naturellement sur ses caractéristiques
(porosité, masse volumique, résistance mécanique, conductivité thermique...) [16, 17, 18].

Quatre utilisations de ce matériau sont répertoriées [19] (figure 1.3) :

— Murs et cloisons : associé a des structures porteuses, le BDC peut étre utilisé a des fins

de remplissage et d’isolation.

— Sols : sa faible masse volumique ainsi que d’intéressantes propriétés mécaniques perme-

ttent I'utilisation du BDC pour l'isolation des sols.

— Enduit : l'application de BDC en tant qu’enduit sur les murs des habitations, coté

intérieur ou extérieur, atténue les bruits ambiants et améliore le confort acoustique.

— Isolation de toiture : le BDC peut servir a I’isolation thermique des toits des habitations.
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D’une maniére générale le BDC est utilisé pour l’isolation & des fins de régula-
tion thermique et hydrique des batiments, ce qui permet de réduire la consommation
d’énergie de chauffage ou de climatisation et d’améliorer le confort en limitant les varia-
tions climatiques domestiques journaliéres [20, 21]. Ces derniéres désignant tout a la fois

les variations de température et d’humidité observées sur 24 h a I'intérieur des batiments.
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BDC isolant
de toiture

BDC isolant

sur plancher | BDC mural

BDC en
enduit intérieur

BDC en
dallage isolant

Remplissage en BDC

Ossature secondaire en bois

Contre chevron

Chevron
Panneau de bois

Panne Ossature porteuse en béton

Plancher  Sous-couche (amortissante)

Finition  Sous-couche (amortissante)

\

Lambourdes flottantes  Empierrement Solive Coftrage

Figure 1.3 — Usages du BDC.
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1.3.2 Propriétés physiques du BDC
1.3.2.1 Porosité

Un matériau est dit poreux lorsqu’il comporte en son sein d’un certain nombre de cavités
ou d’orifices. On définit quantitativement sa porosité n comme le volume relatif des cavités

par lesquelles un liquide peut transiter :

Y%
‘/tot

ou V, est le volume des porosités et Vi, le volume total de ’échantillon.

(1.1)

n

Avec n > 60 %, le BDC est considéré comme un matériau trés poreux [22, 23|, une carac-
téristique due a la chénevotte. Les pores peuvent étre remplis par de I'air, de I'eau liquide

ou encore de la vapeur d’eau. On distingue deux types de porosités [24] :

— La porosité ouverte : elle correspond au réseau de pores au travers duquel le transfert de

masse, ¢’est-a-dire le transfert d’humidité dans le béton, s’effectue. C’est I'interconnexion
des pores concernés qui favorise ce transfert. Il existe également dans cette classe de

porosité des pores dits aveugles qui sont responsables du stockage d’eau dans le béton.

— La porosité fermée : elle désigne les pores qui ne sont pas accessibles et qui par consé-

quent ne contribuent pas au transfert de masse dans le milieu. Par contre, elle a une

incidence sur les performances thermiques du matériau.

Le fait que le BDC présente une porosité élevée lui permet d’adsorber une
grande quantité d’eau, ce qui est un avantage en matiére de régulation cli-
matique dans les batiments. Par contre, du point de vue de la tenue mécanique, sa

porosité élevée lui confére de moins bonnes caractéristiques qu’aux bétons classiques.

1.3.2.2 Masse volumique

La masse volumique d’un béton est importante du point de vue mécanique et déterminante
quant a la possibilité de I'utiliser ou non dans les parties porteuses d’une structure. En ce
qui concerne le BDC, la masse volumique est fonction de la formulation, laquelle est choisie
en fonction du I'usage recherché [16]. Pour un mur de BDC elle peut atteindre 500 kg.m ™3,

mais varie en fonction de la teneur en eau. En effet, compte tenu de ’écart entre la masse
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volumique de 1'eau et celle de 'air, la masse volumique d’un matériau poreux augmente
avec sa teneur en eau (masse d’eau remplissant plus ou moins la porosité). A titre de
comparaison les bétons conventionnels ont une masse volumique de I'ordre de 2000 kg.m =3
[25, 26]. A cause de cette faible masse volumique, le BDC est peu utilisé dans
les structures porteuses, & moins de lui adjoindre d’autres matériaux comme le bois

(figure 1.3).

1.3.2.3 Volume élémentaire représentatif (VER)

Considérons un milieu hétérogéne tel qu'un matériau poreux. Le volume élémentaire re-
présentatif (VER) désigne le volume minimum au-dela duquel le comportement macrosco-
pique du matériau est similaire en tout point, en d’autres termes c’est ’échelle minimum
au dela de laquelle une caractéristique (par exemple la valeur de la porosité) est aussi
représentative & une échelle plus large [27, 28]. Il dépend de la taille et a la proportion
des hétérogénéités du matériau. Le VER permet 1’homogénéisation des propriétés phy-
siques d’un matériau. C’est une grandeur utile lorsque I'on cherche a faire des mesures
sur un matériau au moyen d’un capteur car elle permet d’estimer le volume minimum &
sonder. La référence [29] propose une procédure afin de déterminer le VER du BDC a
partir de 'estimation de la masse volumique d’échantillons de différentes tailles; sur la
base d’une comparaison par rapport a des échantillons ayant des dimensions d’arétes de
l'ordre de 20 cm. D’apreés [29], le VER du BDC correspond a un cube d’aréte de

5 cm environ. Une étude similaire menée dans [30] a abouti a un résultat équivalent.

1.3.2.4 Conductivité thermique

La conductivité thermique d’un matériau, notée A, est la caractéristique servant a quantifier
sa capacité a conduire la chaleur. Elle définit le flux de chaleur nécessaire & travers un
matériau ayant une épaisseur d’'un meétre pour obtenir un gradient de 1°K de part et
d’autre de la paroi [24]. Plus A est faible, plus le matériau est isolant thermiquement.
Cette caractéristique dépend des conductivités thermiques de chacun des constituants du
matériau, des paramtétres hydriques du milieu ou encore de sa masse volumique (tableau
1.4). Ainsi, pour un BDC, la quantité en eau influe sur la conductivité thermique. La
mesure de A en régime permanent s’effectue en imposant un taux de chaleur constant sur
une épaisseur donnée de matériau puis en mesurant la différence de température entre ses
deux surfaces latérales [31]. Diverses études ont été menées afin d’estimer la conductivité

thermique du BDC en tenant compte de l'influence de ses caractéristiques hydriques.
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L’étude présentée dans [21] a conclu que la conductivité thermique du BDC augmente avec
I’humidité. Pour un BDC trés humide, A atteint 0,2 W.m™ . K™!. L’étude présentée dans
[30], qui s’intéresse a la maniére dont les propriétés thermiques d’'un mur en BDC sont
affectées par ’humidité, a donné des valeurs avoisinant 0,15 W.m ™. K™'. pour le méme état
hydrique que dans [21], contre 0,1 W.m™. K" lorsqu'il est sec. Ceci confirme que ’humidité
dégrade les propriétés d’isolation thermique du BDC, puisqu’il le rend plus conducteur
thermiquement. A titre de comparaison, un béton conventionnel, selon la formulation
utilisée, peut présenter une conductivité thermique de I'ordre de 1 W.m™'. K™ lorsqu’il est

sec [32] et voir sa valeur croitre de 40 % lorsqu’il est saturé en eau.

Matériaux | A [W.m~ L. K~!] | Référence
Air 0,026 133]
Chenevotte | 0,07 — 0,11 [21]
Liant 0,2 0,21 21]
Eau 006 33]

Tableau 1.4 — Conductivité thermique des constituants du béton de chanvre.

1.3.2.5 Propriétés mécaniques

Parmi les caractéristiques mécaniques d’un matériau figure sa résistance a la compression.
Une étude menée dans [34] a porté sur quatre formulations de BDC exposées a plusieurs
humidités relatives. Ses résultats ont montré une augmentation de la résistance mécanique
en fonction de I’humidité, lorsque celle-ci est faible. En revanche, pour des humidités
élevées, la résistance mécanique diminue. Les valeurs de résistance mécanique, en fonction
des propriétés hydriques, ne dépassent pas 1 MPa. A titre de comparaison, la résistance a
la compression d’un béton conventionnel peut étre plus de 100 fois meilleure [34]. La baisse
de la résistance a la compression du BDC dans le cas des humidités élevées s’explique par

une interaction entre la chénevotte et le liant qui dégrade sa tenue mécanique.

Nous avons vu que le BDC est un matériau intéressant pour l’isolation ther-
mique mais que I’humidité dégrade ses performances. Il en va de méme quant
A ses propriétés mécaniques (masse volumique, résistance a la compression).
C’est pourquoi il est si important de s’intéresser aux caractéristiques hydriques

de ce matériau.
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1.4 Caractéristiques hydriques du BDC et des

matériaux poreux

Etant donné que différentes propriétés du BDC et des matériaux poreux du batiment, du
génie civil et du géo-environnement, notamment thermiques et mécaniques (conductivité
thermique, résistance a la compression mécanique. ..) dépendent de I'humidité, nous nous
penchons dans cette section sur le comportement hydrique des matériaux poreux en général
et du BDC en particulier. Au préalable nous définissons certaines grandeurs utiles, a savoir

la teneur en eau, le degré de saturation et I’humidité relative.

1.4.1 Définitions [16]
1.4.1.1 Teneur en eau

La teneur en eau massique # est définie comme le rapport entre la masse d’eau dans le

matériau my et la masse de la fraction solide my de ce méme matériau :

g="" (1.2)

ms

L et est généralement donnée en pourcents.

La teneur en eau massique s’exprime en g.g~
C’est ce que nous ferons systématiquement par la suite. On peut également définir la teneur
en eau volumique 6, définie comme le rapport entre le volume d’eau dans I’échantillon et

le volume du méme échantillon :

Z
0, =2 1.3
o (1.3

La teneur en eau volumique peut étre liée a la teneur en eau massique via la masse

volumique de 1'eau py et la masse volumique séche du matériau py :
Ps
0, =0— 1.4
Po (14
1.4.1.2 Saturation en eau

Le degré de saturation Sy est une grandeur permettant de relier la teneur en eau du
matériau a sa porosité. Il est défini comme le rapport volumique entre I'eau et la porosité.

Sp varie entre 0 (matériau sec) et 1 (gorgé d’humidité) :
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%
_ 1
S v (1.5)
0,
_ % 1
So = (1.6)
5= 20 (1.7)
n o

1.4.1.3 Humidité relative

Autre caractéristique hydrique : 'humidité relative HR est définie comme le rapport entre
la pression partielle de la vapeur d’eau Fj et la pression saturante P, & une température

T donnée :

Py
Psat

HR(%) = 100 (1.8)

La pression partielle de la vapeur d’eau est la pression exercée par les molécules d’eau dans
I’air tandis que la pression saturante correspond & I’état ot ’air ne peut plus contenir de
molécules d’eau. Si la pression exercée par les molécules d’eau est supérieure a la pression
saturante alors de la buée d’eau apparait, c’est le phénoméne de condensation. Lorsque
HR = 0% on dit que le milieu est sec, lorque HR = 100,% il est dit saturé en vapeur d’eau.
L’humidité relative dépend de la température. En effet, 'augmentation de la température

ambiante conduit a celle de la pression saturante et donc une a diminution de HR.

1.4.2 Cycle d’hystérésis, alias isotherme d’adsorption-désorption

L’une des caractéristiques importantes d’un matériau poreux, en particulier pour le génie
civil et le batiment, est ce que ’on nomme sa caractéristique hydrique. Il s’agit de la courbe
représentant la relation entre 'humidité relative HR du matériau et sa teneur en eau 0,
obtenue pour une température donnée [35|. Cette caractéristique est également désignée
sous le vocable d’isotherme d’adsorption-désorption. Elle se présente typiquement sous la
forme d’une courbe hystérétique ; ceci en raison des mécanismes de transfert hydriques dans
le matériau. En effet, au sein d’un matériau poreux et a fortiori du BDC, cohabitent divers
types de pores : d'une part les pores dits interconnectés, par lesquels transite I’humidité,
et d’autre part les pores dits aveugles ou elle stagne aprés avoir transité par les premiers.

Ces mécanismes de transfert dépendent directement de 'humidité relative a laquelle le
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matériau est exposé. En effet, lorsqu’un matériau poreux est au contact d’une
humidité extérieure plus importante que celle présente en son sein, il absorbe
celle-ci a la maniére d’une éponge (comportement hygroscopique). Ce phénomeéne
appelé adsorption correspond & la fixation de molécules d’eau sur la surface des pores
(figure 1.4 en traits hachurés). Le phénoméne inverse appelé désorption correspond
au rejet de I’eau du matériau vers l’extérieur lorsque I’humidité relative y

diminue [36] (figure 1.4 en traits continus).

8(%) 5
50 —

40 Désorption
30

20

10

[
-

20 40 60 80 100 HR(%)

FIGURE 1.4 — Caractéristique hydrique d’un matériau poreux.

Pour les matériaux poreux, on peut distinguer différents types de cycles d’hystérésis. De
Boer [37] en a mis quatre en évidence (figure 1.5) [38|. Leurs différences s’expliquent
par la forme des pores, par la répartition de leurs tailles ou encore par les conditions

expérimentales.

31



Chapitre 1. Contexte général de I’étude

FIGURE 1.5 — Les quatre types de cycles isothermes d’adorsption-désorption répertoriées
des matériaux poreux [38].

1.4.3 Fixation des molécules d’eau dans les pores

Le caractére hystérétique de I'isotherme d’adsorption-désorption des matériaux poreux en

général et du BDC en particulier est dt a différentes causes ou phénoménes physiques.

Lors de la phase d’adsorption, le transfert d’humidité dans le matériau en fonction de
HR tient a différents « mécanismes » hydriques. Il convient de distinguer trois phases
(figure 1.6) : la premiére est appelée adsorption monocouche, la seconde adsorption multi-
couche et la troisiéme condensation capillaire. Lorsque I’humidité est faible, les molécules
se fixent sur les parois des pores grace a la force de Van DerWaals, jusqu’a former une
premiére couche de molécules d’eau : ¢’est ["adsorption monocouche. Lorsque I’humidité se

fait plus importante, de nouvelles molécules se fixent sur la premiére couche et ’adsorption
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devient polycouche. Au-dela, 'augmentation continue de I’humidité dans le matériau s’ac-
compagne de la fixation de nouvelles molécules d’eau jusqu’a ce que celles situées des deux
cOtés des parois des pores se rejoignent pour former un pont d’eau : c’est la condensation
capillaire (figure 1.6). Ce phénoméne, qui est responsable d’'une augmentation exponen-
tielle de la teneur en eau dans le matériau, est perceptible sur la caractéristique hydrique
[36, 38].

Lors de la phase de désorption, les molécules ont plus de difficultés a quitter
le matériau qu’elles n’en ont a y entrer lors de ’adsorption, & cause notam-
ment de la forme formes des pores [36]. En effet, celle-ci est semblable 4 une bouteille
d’encre et en phase d’adsorption les pores se remplissent d’eau en commencant par le col
puis le ventre. Mais lors de la désorption, ’humidité présente au niveau des cols s’évacue
facilement alors que celle présente au niveau du ventre a tendance a y rester partiellement
piégée. L’adsorption (remplissage des pores) se fait donc plus facilement que la désorption
(vidage). C’est pourquoi & une teneur en eau donnée 6 correspond une humi-
dité relative HR plus faible lors de la phase de désorption que de la phase

d’adsorption.

Autre élément en cause dans le comportement hystérétique de la caractéristique hydrique
d’un matériau poreux : l'angle de contact entre le solide et 'eau [39]|. Les surfaces sur
lesquelles se déposent les molécules d’eau n’étant pas parfaitement lisses (présence de
rugosités), 1’angle de contact entre la molécule et la surface lors de 'adsorption différe de

I’angle minimum permettant que la molécule s’en détache lors de la désorption.

(L) 7 ’
oS Molécules d’eau
Pore hd

-
D

o o o o l o
? o e %
J 8 ¢ Ba.o¢
S e
o ) o o
I Qe o
® 90 (3
® 8
o 9] §
bt o
Adsorption Adsorption Condensation
monocouche multicouche capillaire

» HR

FIGURE 1.6 — Les trois phases de la fixation de I’humidité dans un pore.
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1.4.4 Capacité tampon hydrique

Un des avantages de I'utilisation du BDC par rapport & d’autres matériaux est sa capacité
a réguler 'humidité a 'intérieur des habitations et & en limiter les variations d’humidité
relative. On dit que le matériau a un “effet tampon hydrique” [24]. Cette propriété peut étre
quantifié via le MBV (en anglais Moisture Buffer Value) dont 1'unité est le g.m=2%. HR™*

(équation (1.9)).
m

SAHR
ou m est la masse du matériau, S la superficie du mur et AHR la variation d’humidité

MBYV = (1.9)

relative [40]. Le MBV permet d’estimer la quantité d’eau adsorbée ou désorbée lorsque le
matériau est soumis a une variation AH R sur une durée donnée. La capacité du béton de
chanvre & limiter les variations d’humidité relative dépend de divers facteurs comme les
conditions climatiques extérieures ou la surface d’échange. Le projet NORDTEST a permis
d’établir un protocole de mesure. Celui-ci consiste a appliquer pour un matériau donné de
dimensions données le cycle d’humidité suivant sur une durée de 24h : HR = 75 % pendant
8h puis une HR = 33 % pendant 16 h [41]. Ce projet propose également une classification
de leffet tampon en fonction de la valeur du MBV. On considére qu’un matériau a un
excellent effet tampon lorsque son MBV est supérieur & 2g.m=2%. HR™! pour 8h de
mesure. Diverses études ont été faites pour estimer cette grandeur pour le BDC [40, 42, 43]
selon lesquelles on peut considérer qu’il a généralement un excellent effet tampon. En
comparaison [41], le béton et la brique ont un MBV de Pordre de 0,4g.m2%. HR™,
tandis que le MBV d’un béton cellulaire atteint 1 g.m™2%. HR™1.

Il existe d’autres grandeurs permettant de caractériser le comportement hydrique du BDC

telles que la perméabilité a la valeur ou la diffusivité hydrique [24].

1.5 Problématique scientifique

La problématique scientifique de cette thése est de rechercher des méthodes d’instru-
mentation afin de caractériser les propriétés hydriques des matériaux poreux
du batiment, du génie civil et géotechniques, & commencer par le BDC. Et

parmi ces méthodes, il s’agit également d’en rechercher de non destructives.

A ce propos, rappelons qu'une méthode est non destructive si les mesures réalisées ne détru-
isent ni n’altérent le milieu sous test (en anglais Material Under Test, MUT). Précisons
que Pon distingue le controle non destructif (CND), dont le résultat est de nature qualita-

tive, par exemple la détection d’éventuelles pathologies d’'un matériau [44], de I’évaluation
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non destructive (END), dont le résultat est quantitatif : par exemple, s’agissant de la

caractérisation hydrique d’un matériau poreux, une mesure de HR ou 6.

Diverses approches permettent de réaliser des mesures hydriques sur des matériaux poreux
du génie civil, du batiment et géotechniques. Dans la section qui suit, nous passons en
revue les principales d’entre elles, en nous focalisant sur celles qui peuvent étre utilisées in
situ. Nous en rappelons les principes, les avantages, les inconvénients, en un état de 'art
qui nous ameéne & mettre en évidence 'intérét de développer des méthodes électromagné-
tiques RF.
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1.6 Meéthodes de mesure hydriques applicables in situ

a des bétons et autres matériaux poreux

Dans cette section consacrée aux méthodes de caractérisation hydrique applicables aux
matériaux poreux du batiment, du génie civil et géotechniques, et applicables in situ ou
non destructives, nous distinguerons la méthode capacitive, la gammadensimétrie,
les ultrasons et diverses méthodes électromagnétiques. Les grandeurs hydriques
considérées étant la teneur en eau #, la saturation en eau Sy et 'humidité relative HR
(§ 1.4.1).

Notons s’agissant du BDC que HR revét une importance particuliére du fait de “Ieffet
tampon hydrique” de ce matériau et de son application a la régulation “d’ambiance” dans
les batiments (§ 1.4.4).

1.6.1 Préambule : mesure de ’humidité relative des bétons

Les mesures d’humidité relative HR se font au moyen de capteurs capacitifs, souvent
associés a des capteurs de température. Un capteur d’humidité capacitif consiste en
un condensateur dont le milieu diélectrique est poreux et dont la permittivité
relative varie avec HR. Typiquement ils sont concus pour fonctionner dans ’air. Mais
un conditionnement (i.e. une protection) permet de les insérer dans des matériaux comme
les bétons. Ainsi, la littérature propose ces capteurs pour les bétons conventionnels [45,
46, 47, 48, 49| et pour le BDC [50, 51, 52, 53, 54, 55| (liste de références non exhaustive).

Comme mentionné en 1.4.4, les études sur le BDC mettent en évidence son effet tampon,
c’est-a-dire sa capacité a limiter les fluctuations climatiques a l'intérieur des batiments
[40, 42, 43]. Ces études ont été ménées a 'aide de capteurs d’humidité et de température

installés de part et d’autre d’'un mur de BDC mais aussi a 'intérieur méme de celui-ci.

Le modéle de capteur communément utilisé pour la mesure d’humidité relative et de
température est le SHT75 de la marque Sensirion [56]. A T’origine sa vocation était la

mesure des conditions hygrothermiques d’ambiance (i.e. dans lair).

En ce qui concerne les bétons conventionnels et les mortiers, les mesures d’humidité relative
ont généralement vocation & étudier I'influence de HR sur les propriétés mécaniques du
matériau. Citons les études [45, 46, 47, 48, 49|, lesquelles ont fait appel & divers capteurs
des marques Sensirion ou Vaisala [57]. A chaque fois, il s’agissait de capteurs “durcis”

grace a un revétement de protection ou cavité permettant de les plonger dans le béton.
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Le conditonnement des capteurs en question se présentant sous la forme d’une cavité dans

laquelle est mesurée ’humidité.

En bref, la mesure de ’humidité relative dans les bétons se fait grace a des capteurs

capacitifs ayant subi un conditionnement.

FIGURE 1.7 — Capteurs d’humidité : (a) : SHT 75, (b) : HMP110.

1.6.2 Meéthodes non électromagnétiques ou non électriques

Cette section regroupe les méthodes non électromagnétiques utilisées pour estimer la te-
neur en eau dans le béton. Il s’agit d’une part de la gammadensimétrie, basée sur le photons
émis d’une source radioactive et d’autre part de la méthode ultrasonore qui exploite la
dépendance de la vitesse de propagation des ultrasons a la teneur en eau du milieu sous
test.

1.6.2.1 Gammadensimétrie[58]

La gammadensimétrie est basée l'utilisation d’une source radioactive (Césium 137)
pour émettre un rayonnememnt gamma constitué, dans le cas de rayonnement gamma
(Césium 137), de photons traversant le matériau sous test [58|. Le matériau sous test,
caractérisé notamment par son épaisseur et par sa densité, est soumis a un faisceau de
Ny photons et absorbera N<N,. La connaissance du nombre de photons absorbés, via
un détecteur, permet alors 'estimation des paramétres d’intéret du matériau [58|. [59]
propose une étude en laboratoire portant sur 'application de cette méthode a ’estimation
de la teneur en eau d’un béton. Elle a été réalisée sur trois échantillons de béton de
dimensions 450 x 350 x 130 mm? préparés selon la méme formulation. Chacun de ces
échantillons, aprés un séchage, a été plongé dans des solutions de chlorure de sodium a

trois concentrations différentes. Des mesures gammadensimétriques ont été effectuées a

37



Chapitre 1. Contexte général de I’étude

différentes profondeurs des échantillons, et ceci durant 23 jours. Les profils de teneur en
eau volumique ainsi obtenus ont été comparés a ceux d’une étude basée sur des mesures de
résistivité électrique (§ 1.6.3.1), laquelle a donné des tendances similaires. Le méme type

d’étude est présenté dans [60], ses résultats sont comparables.

La méthode gammadensimétrique est non destructive et présente une bonne
précision de mesure [61], aussi peut-elle étre utilisée pour des mesures in-situ. Toutefois,
le dispositif est couteux, difficile & étalonner, et donc difficilement utilisable a
grande échelle. Un autre type de disposititf, appelée humidimétre & neutrons et utilisant
une source radioactive, a déja été utilisé pour estimer les paramétres hydriques de milieux
[62].

1.6.2.2 Ultrasons [63]

Les ultrasons désignent les ondes mécaniques dont les fréquences de vibration
varient entre 20 kHz et plusieurs MHz [63]. Leur vitesse de propagation dépend
de la nature du matériau traversé et notamment de sa masse volumique. Ils
peuvent étre utilisés sur des bétons en vue de mesures de teneur en eau [64, 65].
Pour ce faire on se sert d'un transducteur qui envoie au milieu une impulsion ultrasonore
(figures 1.8 et 1.9), celle-ci le traverse puis est captée par un récepteur qui en mesure
latténuation et la vitesse vy, (en anglais Ultrasonic Wave Velocity, UWV). Or, dans un

béton v,,, varie en fonction de 0 .

L’étude menée dans [64] a ainsi mis en évidence une variation linéaire de v,,, allant de

4000 a 4300m.s~!, pour 6 absorbée par un béton s’échelonnant de 0 a 5 %.

Dans [65, 66] différentes formulations de béton ont été caractérisés par des mesures ul-
trasonores. Les résultats montrent une augmentation de la vitesse de propagation avec le
degré de saturation en eau du matériau, et donc avec 6. Cette augmentation s’explique
par ’écart entre la vitesse de propagation des ultrasons dans l'air (340m.s™!) et dans
I'eau (autour de 1500 m.s™!), I'incompressibilité de I'eau par rapport a lair facilitant le

déplacement des ultrasons |66, 67].

L’avantage de la méthode ultrasonore est la multitude des topologies possibles
(les multi-capteurs étant trés répandus), ainsi que la diversité des grandeurs
potentiellement mesurables [65]. Cependant, elle peut étre difficile & mettre en
ceuvre car elle nécessite d’avoir une bonne adaptation d’impédance vis a vis

du milieu a caractériser afin que ’atténuation du signal soit mesurable [68].
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FIGURE 1.9 — Dispositif de mesures ultrasonores pour des applications in-situ [70].

1.6.3 Meéthodes électromagnétiques

Cette section traite des approches élecromagnétiques utilisables & des fins de caractérisa-
tion hydrique des matériaux poreux du génie civil et géotechniques. Nous distingons la
méthodes de résistivité électrique (DC ou trés basses fréquences : typiquement < 3kHz)
des méthodes diélectriques de divers types couvrant différentes bandes radioélectriques
(situées entre 3kHz et 10 GHz). Si elles permettent indirectement de remonter aux carac-
téristiques hydriques des matériaux considérés c’est parce que l'eau présente un com-
portement résistif (§1.6.3.1) ou diélectrique (§1.6.3.2, 1.6.3.3, et 1.6.3.4) significativement,

différent des ceux des autres constituants du milieu.

1.6.3.1 Reésistivité électrique [71]

La mesure de la résistivité électrique p d’un matériau s’appuie sur la possibilité pour les
charges électriques (électrons ou ions) de circuler en son sein. p est une propriété intrin-
séque au matériau s’exprimant en Q.m [71]. Les mesures (typiquement DC ou ELF :
en anglais Extremly Low Frequencies < 3kHz) de résistivité s’effectuent typi-

quement au moyen de quatre électrodes. Deux d’entre elles servant & injecter un
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courant électrique I dans le MUT, les deux autres servant a une mesure de tension élec-
trique U. p est obtenue a partir de la loi d’Ohm. Elle est fonction du courant injecté,
de la tension mesurée et dépend également d’un facteur géométrique £ (équation (1.10)).
k dépend de la distance entre les électrodes dans le cas d’'une mesure surfacique, mais
également de la taille de 'électrode lorsque la mesure est invasive |72, 73, 74, 75]. Un

étalonnage permet d’estimer % .

U
=k— 1.10
p=k (1.10)
S’agissant du comportement électrique des constituants des matériaux de construction, ils
est divers : bon conducteur, en ce qui concerne l’eau salée dont la résistivité est de 1 Q0.m;

isolant, en ce qui concerne le sable sec dont la résistivité peut atteindre 10kQ.m [72]. ..

Dans les bétons, p varie avec I'exposition a 'humidité ou avec la quantité d’eau [76].
En effet, pour un béton donné, 'augmentation de la teneur en eau engendre une plus
grande circulation des ions, et donc une diminution de p [71|. L’écart de résistivité entre
la matrice cimentaire et I'eau au contact des sels présents dans le béton (autour de 1Q.m)
est tel quune variation de 6 induit d’importantes variations de p. A titre d’exemple,
dans [76] deux types de ciments correspondant a des rapports massiques eau/ciment e/c
différents ont été étudiés : une augmentation de p quand e/c diminue a été observée.
Pour e/c = 0,7, p ~ 20Q.m, contre p ~ 120Q.m lorsque e¢/c = 0,2. Dans [77] la
résistivité de bétons a été corrélée & 0 avec des résultats qui confirment les tendances
observées dans [76]. L’estimation de 6 par une mesure de résistivité électrique
est non destructive; sa mise en ceuvre est en principe aisée et lorsque les électrodes
sont posées en surface elle est aussi non invasive. En augmentant le nombre d’électrodes
(par rapport & la configuration de base qui en compte quatre), elle permet également
de réaliser des cartographies de la résistivité d’un milieu. Néanmoins, le placement des
électrodes présente souvent des incertitudes et ’existence d’une résistance de contact
et de phénoménes de polarisation entre les électrodes et la surface du matériau

a caractériser est susceptible d’engendrer un biais de mesure |78, 79, 80].

1.6.3.2 Time Domain Reflectometry (TDR) [81]

Développée dans les années 60, la méthode impulsionnelle (figure 1.10) [81], com-
munément appelée Time Domain Reflectometry (TDR), était historiquement uti-
lisée pour détecter des défauts dans les cables électriques [82]. Elle est aussi utilisée & des

fins de caractérisation diélectrique de matériaux poreux, et par suite de caractérisation
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hydrique. Dans ce cas, elle repose sur 1’utilisation de sondes consistant en des
tiges métalliques introduites dans le milieu a caractériser et sur ’estimation
de sa permittivité diélectrique via la mesure du temps de vol d’une impulsion
électrique le long des tiges (i.e. le temps aller-retour de 'onde se propageant dans le
diélectrique situé entre les tiges, en I'espéce le matériau poreux) [83|. En effet, le temps
de vol dépend de la vitesse de propagation v, de ’onde, laquelle dépend de la permittivité

diélectrique du milieu (équations (1.11) et (1.12)).

c
= — = — 1.11
Vg VAR (1.11)
/ CT 2
= (= 1.12
“=(3z) (1.12)

oil ¢ est la vitesse de la lumiére dans le vide, L la longueur des tiges métalliques et €, la

partie réelle de la permittivité diélectrique relative du milieu.

Partant de ¢, ainsi estimée des approches empiriques permettent de déduire la
teneur en eau du milieu poreux. Pour cela, la littérature propose diverses formules dont
la loi de Topp, établie dans les années 1980, est probablement la plus utilisée [84] (équation
(1.13)).

0, = —5.3.1072 +2.92.10 %, — 5.5.107%(c,)? + 4.3.1075(¢, ) (1.13)

Citons également la référence [85] qui propose une équation du second ordre liant la per-
mittivité diélectrique d'un béton a la teneur en eau, ou encore la référence [86]| qui, pour
estimer 6, tient compte non seulement de 5;, mais également de la masse volumique du

milieu.

La méthode TDR donne une bonne précision de mesure. Néanmoins, elle présente un

inconvénient, majeur dans certains cas, son caractére invasif.
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BNC
TDR Cable Tester Connector
(Tektronix 1502B)

FI1GURE 1.10 — Méthode TDR.

1.6.3.3 Ground Penetrating Radar (GPR) [87]

Les radars GPR sont largement utilisés dans le domaine du génie civil. Ils permettent
d’imager des structures sur des épaisseurs traversées inférieures au métre (typiquemement
50 cm) avec une résolution centimétrique. Pour imager en profondeur au-dela de 50 cm
il est souvent nécessaire d’utiliser des fréquences plus faibles pour diminuer les effets des
réflexions parasites et I'atténuation, ceci se faisant au détriment de la résolution. Le GPR
peut étre utilisé pour estimer la teneur en eau d’un matériau. Il s’applique non seulement
aux bétons |88, 89| mais également en géophysique [90, 91]. Cette technique repose
sur ’émission et la réception d’une impulsion microonde (de 200 MHz a4 2 GHz
pour les fréquences usuelles en génie civil) au moyen d’antennes. Dans la config-
uration mono-statique, la méme antenne est utilisée en émission et en réception [92, 88|,
tandis que dans la configuration bi-statique émission et réception se font avec des antennes
séparées (figure 1.11). Avec la méthode GPR I'impulsion émise est susceptible de traverser
d’autres milieux que le matériaux & caractériser [88, 87|. Il est & noter que I'impulsion
est susceptible de suivre différentes trajectoires. Les radar GPR ont une sensibilité limité
principalement par les effets d’interfaces. La méthode GPR repose sur I'estimation de la
permittivité diélectrique du milieu sous test a partir de la mesure des coefficients de ré-
flexion R et de transmission T de 'impulsion. Compte tenu du contraste de permittivité
diélectrique entre I'eau et les autres constituants d’un milieu poreux, cette méthode est

sensible aux caractéristiques hydriques du milieu.

Dans [88], la méthode GPR dans une configuration bi-statique a été appliquée a du béton.
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Les mesures ont été faites sur 10 échantillons de dimensions 60 x 60 x 12cm?® présentant
différentes pressions de compactage et teneurs en eau. Elles ont permis d’estimer la per-
mittivité diélectrique relative complexe € des échantillons. Leur teneur en eau 6 a quant
a elle été estimée par gravimétrie. Cette étude a mis en évidence un relation relativement
linéaire entre ces deux grandeurs. Une seconde étude [89] portant sur 14 échantillons de
béton, de taille 25 x 25 x 7cm?, a quant a elle établi un lien entre la permittivité la
saturation en eau Sy, mais également entre Sy et 'amplitude des impulsions recues. Ses
résultats confirment la tendance concernant la relation entre €' et 6, obtenue dans [88].
Ils mettent également en évidence une augmentation de 'atténuation de 'onde & mesure
qu’augmente la saturation en eau des échantillons de béton.

La méthode GPR a l’intérét d’étre non destructive et de ne pas nécessiter de
mettre les antennes au contact direct du matériau. Toutefois, sa sensibilité est
limité par les effets d’interfaces qui limitent notamment la profondeur d’inves-
tigation. Par ailleurs, 'inversion des signaux pour estimer la permittivité diélectrique du

matériau n’est pas triviale.

Air air
Wave Ny

T q{

reflected refracted
wave wave
. L

. ) 1
Ey2 E =€ 12

FIGURE 1.11 — Principe de la méthode GPR (configuration bistatique) [88].

1.6.3.4 Sondes et capteurs RF

Nous considérons ici les mesures électromagnétiques RF (radiofréquences, i.e. 100 MHz <
f < qq. GHz) a base des sondes ou capteurs déployables in situ, par opposition aux
méthodes GPR opérant dans les mémes gammes de fréquences mais qui utilisent des

antennes.

Ces mesures s’appliquent aux matériaux diélectriques et en particulier aux milieux poreux

du batiment, du génie-civil ou géotechniques. Elles sont fonction de la permittivité diélec-
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trique relative €7 du MUT, laquelle dépend de ses caractéristiques hydriques, notamment
parce que la permittivité de ’eau contraste fortement avec celle des autres constituants.
En outre, le spectre diélectrique de ces milieux est généralement dispersif (il dépend de
la fréquence f sur une bande RF s’étendant jusqu’a 10 GHz [93, 94, 95|), et ceci a cause
de différents phénomeénes de relaxation (polarisation ionique, interfaciale et dipolaire [94])
intimement liés & la structure et aux caractéristiques du matériau, notamment hydriques.
Pour ces raisons, des mesures hautes fréquences, voire large bande (spectroscopie diélec-
trique [95]) sont pertinentes et constituent une alternative aux traditionnelles méthodes
temporelles (TDR) [81, 82, 83, 84, 85, 86| dont la bande passante est limitée (§ 1.6.3.2).

La réflectométrie RF, que nous considérons ici, consiste a mesurer le coefficient de réflexion
(aussi appelé paramétre Si; ) d’une onde électromagnétique RF a 'interface entre une sonde

et le MUT. S1; dépend a la fois de la sonde (structure, dimensions) et des caractéristiques

*

*(f) et indirectement des propriétés hydriques). Par conséquent, une sonde

du milieu (e
doit étre congue en fonction du milieu visé. A cet égard le volume élémentaire représentatif
(VER) de ce dernier est un parameétre a prendre en compte (les ondes devant pénétrer
dans le milieu sur une profondeur en rapport avec son VER). D’un point de vue pratique,
les mesures en réflexion (figure 1.12) se prétent au controle non destructif. La sonde est
placée a 'extérieur et au contact du milieu et ’analyse des mesures (S7;) est utilisée pour

en déterminer les grandeurs d’intérét, par exemple hydriques.

Typiquement les mesures de réflectométrie RF reposent sur des sondes a effet
de bout, c’est dire des lignes de transmission coaxiales s’ouvrant sur le milieu

A caractériser.

La littérature offfre divers exemples de ces mesures appliquées a la caractétisation diélec-
trique/hydrique de milieux poreux. Citons en particulier [96, 97, 98] qui portent sur des

bétons ou matériaux cimentaires. Pour un état de 'art détaillé voir le chapitre 2 (§ 2.3.2).

Les mesures électromagnétiques RF offrent généralement une bonne sensibilité
aux propriétés hydriques des milieux poreux du batiment, du génie-civil ou géotech-
niques. Pour les applications in situ, d’autres capteurs que les sondes a effet de bout, en
particulier des capteurs en technologie microruban peuvent étre envisagés. Selon
leurs fréquences de fonctionnement, qui déterminent leurs dimensions, ils doivent pouvoir
interagir avec un volume comparable au VER de matériaux comme le BDC. Ces solutions
non destructives, non invasives (capteurs placés a 'extérieur et au contact du MUT) et

correspondant a une technologie faible cotit, restent encore largement a investiguer.
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SondeRF [ A alyseur de réseau
a cffet de bout vectoriel (VNA)

A\

Sonde a effet de bout « géante »

Laiton

Mateériau sous test

(bentonite)
. Interface

Figure 1.12 — Mesure de réflectométrie RF avec une sonde a effet de bout [99].

1.6.4 Comparaison des méthodes de caractérisation hydrique

des bétons et autres matériaux poreux

Le tableau 1.5 résume les avantages et inconvénients respectifs des méthodes non destruc-
tives de caractérisation hydrique des bétons, et plus largement des milieux poreux du

batiment, du génie-civil ou géotechniques présentées ci-dessus.

Un critére essentiel quant au choix d’'une méthode de mesure concerne les contraintes de

mise en oeuvre et la compatibilité avec le MUT.

Compte-tenu de notre problématique (§ 1.5) il importe que la méthode retenue puisse
se décliner sous une forme non destructive, voire non invasive et permette de
sonder le VER du MUT (en l'espéce le BDC, méme si d’autres matériaux cimentaires,
bio-sourcés ou non, peuvent étre envisagés). Accessoirement la facilité de mise en oeuvre
et le colt des dispositifs peuvent étre a considérer. Au regard de tous ces critéres, les
mesures électromagnétiques a base de sondes et de capteurs RF se distinguent des autres

approches et c’est pourquoi nous la choisissons.
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Méthode Avantages, spécificités Inconvénients
Gammadensimétrie | Bonne précision Cotit, mise en oeuvre
Ultrasonore Linéarité entre v, et 0 Précision moyenne
Mise en ceuvre complexe
sur les bétons
Résistive Mise en ceuvre aisée, non Précision moyenne
invasive
Mesures DC ou ELF
TDR Bonne précision Invasive
Peut étre cotiteux
GPR Tres utilisée en génie civil Sensibilité réduite par
les interfaces
Inversion non triviale
Sondes RF Large bande en RF, non invasive
Capteurs microrubans possibles

Tableau 1.5 — Comparaison des méthodes applicables & 'END hydrique des bétons et
autres milieux poreux.

1.7 Conclusion

Utiliser des bétons “bio-sourcés” (i.e. composés en partie d’éléments d’origine végétale) tels
que le BDC, représente un bon moyen de réduire la consommation énergétique
des batiments et de contribuer a la réduction des émissions domestiques de gaz a effet de
serre. En effet, compte tenu de la grande porosité que leur conférent les fibres végétales ces
bétons constituent d’excellents isolants thermiques et sont capables de régu-
ler les variations climatiques (i.e. thermiques et hydriques) quotidiennes dans
les batiments. En outre, comparée a celle des bétons classiques, ’analyse du
cycle de vie du BDC montre une importante économie des émissions deCO, et
d’énergie grise (d’un facteur quatre), ce qui les rend d’autant plus intéressants dans une
persective de développement soutenable. Bien siir, compte-tenu de leurs piétres propriétés
mécaniques, les seconds n’ont pas vocation a remplacer les premiers dans les structures

porteuses et sont principalement destinés aux fonctions de remplissage et d’isolation.

La faculté du BDC a réguler les variations climatiques dans un batiment tient notamment a

ses propriétés hydriques d’adsorption et de désorption, lesquelles sont intrinséquement liées
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a la forte porosité du matériau. Ces performances ont cependant tendance & se dégrader
lorsque 'humidité augmente dans les pores. L’augmentation de la quantité d’eau dans les

pores entraine ’apparition de moisissures a l'intérieur du matériau.

Pour ces raisons, il est particuliérement utile de caractériser les propriétés hydriques du
BDC et en particulier les variations de la teneur en eau # en fonction de 'humidité rela-
tive HR, lesquelle suivent un cycle d’hystérésis (isotherme d’adsorption-désorpion). Il y

la un enjeu scientifique en matiére méthodes de caractérisation qui recouvre deux aspects :

— Premiérement, il s’agit de disposer d’approches expérimentales adaptées a ces
matériaux (hétérogénéité, volume élémentaire représentatif, etc.) afin d’en

mesurer le comportement hydrique.

— Deuxiémement, il s’agit de pouvoir décliner ces approches sous une forme non
destructive en vue de mesures in situ (dans les batiments), notamment a des fins de

contole santé intégré du matériau.

Un état de ’art des techniques de caractérisation hydrique applicables aux bétons, et
plus généralement aux matériaux poreux rencontrés dans le batiment, le génie civil et
la géotechnique nous a conduits a distinguer les mesures diélectriques hautes
fréquence (RF), voire large bande (spectroscopie). Elles ont a priori le mérite
d’étre sensibles aux propriétés hydriques des milieux poreux (teneur en eau et humidité
relative), d’étre adaptées au sondage du volume élémentaire représentatif du BDC, ainsi

qu’a I’évaluation non destructives et non invasive de ce type de milieu.

Le prochain chapitre s’attache a répondre au premier aspect de la problématique scienti-
fique explicitée plus haut. Nous y développons une méthode de spectroscopie diélectrique
adaptée au BDC et la mettons en oeuvre sur des échantillons conditionnés de maniére
a parcourir le cycle 8vs. HR. Les données expérimentales ainsi obtenues permettront de
traiter au chapitre 3 le second aspect de notre problématique, a savoir le développement

d’approches non invasives de caractérisation hydrique du BDC.
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Chapitre 2

Caractérisation du spectre diélectrique
RF du BDC

2.1 Introduction

Au chapitre précédent nous avons exposé les motivations de nos travaux : le besoin de
méthodes de caractérisation hydrique non invasives adaptées aux matériaux poreux que
sont les bétons bio-sourcés utilisés dans les batiments. Au vu des caractéristiques de ces
matériaux et des avantages et inconvénients respectifs des différentes méthodes de mesures
envisageables, nous avons choisi de développer des méthodes diélectriques RF. En effet,
elles présentent a priori une bonne sensibilité aux propriétés hydriques des matériaux
poreux, elles peuvent étre dimensionnées pour sonder des volumes compatibles avec le
volume élémentaire représentatif (VER) des bétons bio-sourcés, enfin, elles peuvent se

décliner sous des formes non invasives.

Développer des méthodes RF non invasives pour des mesures hydriques sur des bétons
bio-sourcés nécessite au préalable de caractériser le spectre diélectrique de ces matériaux

en fonction de leurs caractéristiques hydriques. Tel est 'objet du présent chapitre.

Avant toute chose nous y rappelons les notions fondamentales concernant les phénomeénes

de polarisation qui jalonnent le spectre diélectrique d’un matériau.

Dans une seconde partie, nous présentons les approches expérimentales de spectroscopie
dié¢lectrique en distinguant la réflectométrie des mesures en transmission et réflexion. Les
grandeurs mesurées consistent en des coefficients de transmission et/ou de réflexion des
ondes aux interfaces des dispositifs de mesure et du matériau sous test (MUT). Quant au

spectre diélectrique du MUT, il peut étre estimé a partir de ces coefficients moyennant

49



Chapitre 2. Caractérisation du spectre diélectrique RF du BDC

une étape d’inversion qui suppose de disposer d’'un modeéle. Nous explicitons dans chaque
cas les contraintes d’application. Celles-ci et la possibilité ou non d’inverser les mesures
déterminent notre choix de caractériser le spectre diélectrique du BDC a partir de mesures

en transmission et réflexion en guides d’ondes rectangulaires.

Dans une troisiéme partie nous détaillons le protocole expérimental que nous avons suivi,

lequel s’appuie sur des mesures en guides d’ondes rectangulaires et une étape de calibration.

Dans une quatriéme partie nous explicitons ’étape d’inversion des mesures utilisée pour

estimer le spectre diélectrique du matériau.

La cinquiéme partie traite des résultats expérimentaux obtenus sur des échantillons de
BDC conditionnés afin de parcourir l'intégralité d'un cycle de sorption-désorption. Elle
comporte la description de la fabrication et du conditionnement hydrique des échantillons

et 'analyse des mesures diélectriques.

2.2 Permittivité et spectre diélectriques

Les systémes que nous développons sont intrinséquement des systémes de mesure diélec-
trique ou de spectroscopie diélectrique. Nous rappelons ici les principales notions et défi-
nitions s’attachant aux phénoménes diélectriques, ne serait-ce que parce qu’il y est régu-
lierement fait référence dans le manuscrit, mais également pour mettre en évidence le fait
qu’ils se manifestent a différentes échelles fréquentielles, d’ou la richesse potentielle des

informations que recélele le spectre diélectrique.

2.2.1 Phénomeénes de polarisation

Lorsqu’un champ électrique ﬁ est appliqué sur un matériau diélectrique différents mouve-
ments de charges se produisent. Il y a ceux qui concernent les charges libres (électrons de
conduction ou trous qui subissent des mouvements de translation), peu nombreuses dans
le cas d’un diélectrique, et ceux qui concernent les charges liées. Ces derniéres subissent
des mouvements de rotation (cas des dipoles) ou bien de translation (électrons de valence
et ions) correspondant & des phénomeénes de polarisation : il s’agit de déplacements élas-
tiques (sans rupture de liaisons) des charges positives ou négatives. Ceux-ci se produisent,
a différentes échelles [100, 101, 102] :
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— Polarisation électronique : ceci désigne le déplacement du nuage électronique des atomes

par rapport aux noyaux sous l'effet d’un champ électrique. C’est un phénoméne, trés
rapide (environ 1fs) qui ne s’accompagne pas de pertes dans le matériau. Cette polari-

sation peut étre visible a des fréquences allant au dela du THz.

— Polarisation atomique ou ionique : elle correspond au déplacement d’atomes dans le

matériau selon 'orientation du champ éléctrique. Ce phénomeéne est moins rapide que
la polarisation électronique, autour de 1ps. La gamme de fréquences correspondant se

situe au THz.

— Polarisation d’orientation : cette polarisation est observée & 1’échelle moléculaire et

est conditionnée par la présence d’'un moment dipolaire permanent des molécules (di
notamment de 'asymétrie des charges électriques). Elle est visible jusqu’a la dizaine de
GHz.

— Polarisation interfaciale : appelée également Maxwell-Wagner, cette polarisation inter-

vient dans les matériaux hétérogénes et est diie a une accumulation de charges aux
interfaces entre les différentes phases. Ce phénoméne représente la plus lente des pola-

risations (~ ms) et se manifeste jusqu’a environ 10° Hz.

2.2.2 Courants dans un diélectrique [103, 104]

Le courant parcourant un diélectrique correspond a des déplacements de charges dans le
matériau. 1l est la somme d’une densité de courant de conduction Jo- et d’une densité de

_>
courant de déplacement Jp, :

T =T+ Th (2.1)

%
Jo est dii au déplacement des charges libres dans le matériau lorsqu’un champ ﬁ est
appliqué. Elle s’exprime comme le produit de la conductivité électrique o du matériau et

du champ ﬁ :

Jo=0E (2.2)

_>
Jp est induite par le déplacement des charges dans le diélectrique. Elle est égale a la

variation temporelle de I'induction électrique B dans le matériau :

%:dﬁ

J = 2.3
b= (2:3)
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L’équation de Maxwell-Gauss lie le déplacement électrique & la densité volumique des

charges libres p; :

divD = p1 (2.4)

Le déplacement électrique est également liée au champ électrique appliqué et a la polari-

sation du diélectrique ? :

D=zE+ P (2.5)

oll gy est la permittivité absolue du vide (o= 8.85.107'?F.m™!). La polarisation induite

est liée a ﬁ via la susceptibilité électrique x* du matériau :

P =o' E (2.6)

L’induction électrique peut donc s’exprimer comme :

D= (1+ X*)ggﬁ (2.7)

La permittivité diélectrique relative €7 du matériau est alors définie comme :

e =1+ (2.8)

D= €0€:E (2.9)

Lorsque le matériau diélectrique est sans pertes la permittivité diélectrique relative € est
une grandeur réelle. Le plus souvent les matériaux présentent des pertes diélectriques,
méme si elles peuvent étre trés faibles. Dans ce cas la susceptibilité électrique et la per-

mittivité diélectrique sont des grandeurs complexes :
X" =X —Jjx (2.10)

e =¢ — je. (2.11)
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2.2.2.1 Pertes diélectriques [103, 104]

La densité de courant dans les di¢lectriques est la somme des densités de conduction et de
déplacement :
7 dB

= — 2.12
or + I ( )

En régime linéaire et harmonique I’équation (2.12) devient :
T (w) = 0B(w) + jwD (w) (2.13)

!

T (@) = (0 + jweo(x (@) — jx" @) E ) (2.14)
T (@) = (0 + weox" () E (@) + jweo(1 + ¥ () E (W) (2.15)

La partie imaginaire de la susceptibilité électrique quantifie les pertes diélectriques dans
le matériau. A partir des équations (2.8), (2.10) et (2.11) on obtient :

!’

e(w) =1+ (W) (2.16)

& (W) =x (W) (2.17)

L’introduction de la permittivité diélectrique complexe dans I’équation (2.15) donne alors :
T () = (0 + weoe! (W) E () + jweoes () E () (2.18)

D’aprés 'équation (2.18), les pertes dans le matériau peuvent s’exprimer & partir du dé-
phasage entre la densité de courant et le champ électrique appliqué via le facteur de

pertes :

tand = —“’%O tew)
& (w)

Les pertes par conduction apparaissent en basses fréquences. En hautes fréquences elles

(2.19)

sont négligeables et le facteur de pertes se simplifie [104] :

17

tand = (@)

(w)

™

(2.20)
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2.2.3 Spectre diélectrique

Le spectre diélectrique (figure 2.1) désigne 1’évolution des parties réelle et imaginaire de

ek en fonction de la fréquence du champ électrique appliqué au matériau.
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FIGURE 2.1 — Spectre d’un matériau diélectrique (extrait de [102]).

Il comporte a priori des paliers qui résultent de la superposition des contributions des
différents phénomeénes de polarisation. Dans ce qui suit nous présentons les approches

expérimentales permettant de caractériser le spectre d’un diélectrique aux fréquences RF.

2.3 Meéthodes de spectroscopie diélectrique RF

N’ayant pas d’a priori sur les fréquences RE les plus pertinentes pour développer des
capteurs hydriques pour le BDC, nous considérons ici les méthodes de spectroscopie di-
électrique large bande et excluons les approches mono-fréquence. Le choix de la bande

caractérisée n’est pas sans incidence. Dans la perspective du développement de capteurs
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RF (chapitre 3) il est souhaitale de couvrir une bande ISM [105] (autorisée pour les appli-
cations commerciales), d’autre part il faut que la longueur d’onde choisie (dont dépend la

taille des capteurs) permette de sonder le VER du milieu.

Dans cette section nous présentons deux types de mesures de permittivité : les mesures
par réflectométrie a 1'aide d’une sonde coaxiale ouverte et les mesures en transmission et
réflexion réalisées soit en espace libre, soit au moyen d’une cellule fermée (coaxiale ou en
guides d’ondes rectangulaires). Nous présentons également les avantages et inconvénients
de ces méthodes. Notons que nous ne considérons que des matériaux amagnétiques (de

pemeéabilité magnétique relative unitaire : pf = 1 — j0) ce qui est le cas des bétons et du
BDC.

2.3.1 Paramétres S

Les méthodes RF permettant 'estimation de la permittivité diélectrique reposent sur des
mesures de paramétres S, c’est a dire de coefficients de transmission et de réflexion des
ondes dans des plans de référence (correspondant aux faces des échantillons sous test). Ces
paramétres sont des nombres complexes traduisant a la fois une atténuation (voire une

amplification) et un déphasage.

Les paramétres S, qui constituent 'outil de base servant & étudier les circuits électriques
dans le domaine des hyperfréquences, sont définis comme des rapports entre ondes inci-
dentes, réfléchies et transmises [106]. Ondes incidentes et réfléchies sont respectivement no-
tées a; et b;, 'indice ¢ désignant un plan de référence. Les définitions ci-aprés considérent le
cas d'un quadripéle (dispositif a deux plans de référence). Ces coefficients peuvent étre ex-
primés en fonction de I'impédance Z; du plan de référence et d’une impédance de référence
Z¢ correspondant généralement & I'impédance caractéristique de la ligne de transmission,
ainsi par exemple on a :

bh  Z,—Zc
Si=—=-5—5—
ar  Zp+ Zc
Un quadripole (figure 2.2) est caractérisé par quatre paramétres S que ’on peut présenter

(2.21)

sous la forme d’une matrice (2.22) :

Sll 512
[S] = (2.22)

S21 522

Deux équations relient les paramétres S aux ondes incidentes et réflechies :
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by = Snar + Siaag (2.23)

by = Sy1a; + Soas (2.24)
avec
— @12 : amplitude normalisée et phase de 'onde incidente au niveau des ports {1,2};
— by 2 : amplitude normalisée et phase de 'onde réfléchie au niveau des ports {1,2};

— 511 @ coefficient de réflexion au port 1 lorsque le port 2 est adapté (adaptation d’impé-

dance...);
— Sio @ coefficient de transmission du port 2 vers le port 1 lorsque le port 1 est adapté;
— So1 @ coefficient de transmission du port 1 vers le port 2 lorsque le port 2 est adapté;

— Soy @ coefficient de réflexion au port 2 lorsque le port 1 est adapté.

SR T e
b, ﬁj\ﬂ W b,

FIGURE 2.2 — Représentation des ondes entrantes et sortantes d’un quadripole.

Les parameétres S dépendent de la fréquence des ondes électromagnétiques et se mesurent
au moyen d’un appareil appelé analyseur de réseau vectoriel (en anglais Vector Network
Analyzer : VNA).

2.3.2 Méthode de réflectométrie

Le principe de la réflectométrie consiste & mesurer le coefficient S7; d’une onde dans un
plan de référence donné. Ce coefficient dépend du dispositif de mesure et des propriétés
du milieu ou l'onde est injectée. La réflectométrie peut donc servir a caractériser cer-
taines propriétés du milieu influencant le coefficient de réflexion, comme la permittivité
diélectrique ou la perméabilité magnétique d’'un MUT. Nous nous limitons ici & présenter

le principe des méthodes de réflectométrie visant & mesurer la permittivité diélectrique.
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Pour faire ce type de mesure on peut employer une sonde a effet de bout. C’est 'approche
que nous présentons ici. Dans le cas des méthodes de mesure réflectométriques, le matériau

est considéré comme homogeéne et semi-infini du point de vue du dispositif de mesure.

2.3.2.1 Dispositif expérimental : sonde a effet de bout

Une sonde a effet de bout consiste en une ligne de transmission coaxiale s’ouvrant sur le
matériau a caractériser [107, 108, 109] (figure 2.4). Au niveau de 'ouverture les lignes de
champ varient en fonction de la permittivité relative du MUT mais également en fonction
du rayon d’ouverture de la sonde [110]. Au moyen d’un analyseur de réseau vectoriel (VNA)
connecté a la sonde on peut mesurer, sur une plage de fréquence donnée, le coefficient S,
de Ponde dans le plan de calibration de lappareil (qui peut étre déplacé au niveau de
I'interface sonde/MUT).

Matériau
Analyseur de sous test
réseau vectoriel

L Plan de 0

référence

Effet de bout

Cordon coaxial

FIGURE 2.3 — Mesure de réflectométrie au moyen d’une sonde a effet de bout.

2.3.2.2 Modélisation des intéractions sonde/ MUT

Il existe un modéle général [110, 96] permettant de relier 'admittance Y réduite équiva-
lente au coefficient Si;(équation (2.25)) a la permittivité diélectrique £f du MUT. Selon
les dimensions de la sonde (rayon d’ouverture) et en fonction de la longueur donde ce
modéle peut se préter a des simplifications. Ainsi, lorsque le rayon d’ouverture est faible
(de T'ordre du mm pour des fréquence de Pordre du GHz) les intéractions entre la sonde
et le MUT se modélisent comme la mise en paralléle de deux condensateurs (figure2.4;
(équation (2.26)) [111]) : C; qui permet de tenir compte du champ évanescent entre les

deux éléments métalliques de la sonde et £:Cj qui rend compte du MUT.
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_1-5n
Y(f) =12 S (2.25)
Y(f) = j2mf(Cy +£:Ch) (220
I_' _ Cf | S:CO
S11

FIGURE 2.4 — Schéma du modéle capacitif d’une sonde a effet de bout.

Compte tenu des équations (2.25) et (2.26) il est possible d’exprimer Sjien fonction de .
Pour cela on définit trois paramétres (c1,c2,c3) qui dépendent des caractéristiques géomé-

triques de la sonde (équation (2.27)) :

S (2.27)

Ces trois parameétres peuvent étre définis en fonction des capacités Cyp et C.

En pratique, avant d’estimer la permittivité d’'un MUT inconnu il est nécessaire d’effectuer
un étalonnage de la sonde afin d’estimer les paramétres (c1,cq,¢3) de Péquation (2.27). Cet
étalonnage consiste en des mesures du coefficient S;; de la sonde mise au contact de
matériaux ou milieux dont la permittivité diélectrique est connue [112]. Il peut s’agir de

liquides tels que I'eau ou le méthanol, de I’air ou encore d’un court-circuit.

L’équation (2.27) n’est valable que si le rayon d’ouverture de la sonde est suffisamment
petit (& une longueur d’onde donnée). Si ce n’est pas le cas, d’autres variantes [114] du

modeéle général [110, 96] permettent de modéliser la permittivité diélectrique du MUT :

— Méthode de Taylor : cette méthode consiste a transformer I’équation générale liant

Y(f) a € en une équation polynomiale dont les paramétres d’intérét dépendent des
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dimensions de I'ouverture de la sonde [110, 96]. Le degré du développement dépend de
la précision souhaitée. Cette méthode peut étre cotiteuse en temps de calcul a cause du

nombre d’itérations nécessaires a la convergence.

— Approche quasi-statique : cette approche permet d’effectuer une simplification de la

méthode de Taylor en limitant 1'équation polynomiale & I'ordre 3 [96].

2.3.2.3 Exemples de mesures de spectroscopie diélectrique par

réflectométrie

La littérature offre des exemples d’utilisation de la réflectométrie RF mise en oeuvre au
moyen de sondes a effet de bout pour la caractérisation diélectrique de matériaux cimen-

taires |96, 97| ou géotechniques [98].

— Dans [96] les spectres diélectriques de 6 échantillons de béton avec des tailles d’agrégats
allant jusqu’'a 2 cm de diamétre ont été caractérisés sur la bande [100 MHz — 900 MHz|.
La sonde avait un diamétre d’ouverture de 3 cm, le modéle diélectrique était basé sur la
méthode de Taylor. Les spectres mesurés ont été comparés a ceux issus de mesures en
transmission et réflexion au moyen d’une cellule coaxiale. I.’écart entre les résultats des

deux méthodes était inférieur a 7% sur la bande de fréquence considérée.

— Les travaux développés dans [97]| ont porté sur la caractérisation sur la bande [100 MHz
— 1 GHz| de trois pates de ciment, de deux mortiers et d’'un béton a différents degrés de
saturation en eau. La taille maximum d’hétérogénéité était de ’ordre du cm. La sonde
avait un diameétre d’ouverture de 3cm. Elle a été étalonnée avec deux matériaux de
référence (air et PTFE). Les résultats montrent, pour chacun des matériaux caractérisés,
une augmentation de €, tant sur la partie réelle que sur le facteur de pertes tand,
avec l'augmentation du degré de saturation. La dispersion en fréquence de chacun des
matériaux augmente avec le degré de saturation. Des travaux similaires ont été présentés
dans [115] avec lestimation sur la bande [100 MHz-2 GHz| du spectre diélectrique de

sables & différentes saturations en eau.

— Les travaux décrits dans [98] ont porté sur la caractérisation d’un sol sur la bande
[50 MHz — 5 GHz|. La sonde utilisée a été fabriquée a partir d’un connecteur SMA (de
diameétre d’ouverture 5mm). Le modéle diélectrique utilisé était le modéle capacitif.

Aprés étalonnage de la sonde, le coefficient de réflexion a été mesuré au cours du temps
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et donc au cours de la variation de la teneur en eau du sol. Comme dans [97], les résultats
obtenus montrent une augmentation de la permittivité diélectrique avec la saturation
en eau (et donc avec la teneur en eau), ce qui s’explique par le fait que la permittivité

de 'eau est trés supérieure a celle des autres constituants.

2.3.2.4 Conclusion sur la spectroscopie diélectrique par réflectométrie

Les méthodes de réflectométrie pour la détermination du spectre diélectrique des maté-
riaux poreux reposent le plus souvent sur I'utilisation d’une sonde & effet de bout consistant
en une ligne de transmission coaxiale s’ouvrant sur le matériau sous test. Des modéles per-
mettent de relier la permittivité diélectrique du milieu sondé au coefficient de réflexion Si;
au niveau de 'ouverture de la sonde. Partant d’une mesure de Sy1, on estime généralement
le spectre diélectrique du milieu & partir du modéle inverse. Si les mesures sont relativement
faciles & mettre a ceuvre, le calcul du modéle inverse peut, lui, s’avérer non trivial pour
les sondes a grand rayon d’ouverture. Or, en ce qui concerne le BDC, les hétérogénéités
du milieu atteignent le centimétre, et par suite le volume élémentaire représentatif (VER)
quelques ¢cm?. Pour cette raison, aux fréquences envisagées (~ 2,4 GHz) la spectroscopie
par sonde & effet de bout n’apparait pas pertinentes. C’est pourquoi nous nous tournons
vers des mesures en transmission et réflexion.

Pour autant, les méthodes de réflectométrie ne sont pas a écarter systématiquement,
nous y aurons recours au chapitre 4 pour réaliser le suivi de ’hydratation d’un mortier,
dont le VER est bien inférieur a celui du BDC.

2.3.3 Méthodes en transmission/reflection

Il est possible de déterminer le spectre diélectrique d’'un matériau a partir de la mesure
des coefficients de réflexion et de transmission des ondes au travers d’un échantillon. De
telles mesures peuvent étre réalisées en espace libre [116] ou au moyen de cellules en
guides d’ondes (dispositifs fermés) contenant I'échantillon [93, 117] [118, 119|. La encore,

Iestimation du spectre diélectrique s’appuie sur un modéle et sur son inversion.

2.3.3.1 Dispositif expérimental en espace libre

La caractérisation diélectrique en espace libre utilise deux antennes entre lesquelles est
placé I’échantillon a caractériser. Un VNA connecté qui lui est connecté assure des mesures

en transmission et réflexion. La propagation des ondes se fait en espace libre et le matériau
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a caractériser n’est pas en contact avec les antennes (figure 2.5) [120]. Il est placé dans un
porte échantillon positionné entre celles-ci. La premiére étape de mesure est un calibrage
consistant a estimer les gains des antennes ainsi que l'atténuation des ondes dans |’air
[121]. Un calcul s’appuyant sur les résultats du calibrage permet de déplacer le plan de
référence des mesures au niveau de I’échantillon & caractériser . L’inconvénient majeur
de cette méthode est qu’elle nécessite un échantillon de taille importante (surface vis-a-
vis des antennes) afin d’éviter les phénoménes de diffraction. Dans notre cas, fabriquer
des échantillons de BDC de taille suffisante, d’épaisseur fine et présentant un bon état
de surface ne serait pas aisé, sans compter la difficulté de leur conditionnement hydrique
compte-tenu de la taille des enceintes nécessaires. En outre, les mesures en espace libre
nécessitent une chambre anéchoique pour éliminer les réflexions multiples susceptibles de
perturber les mesures et/ou alors des antennes hyper directives. En bref, s’agissant du
BDC, la mise en oeuvre d’une telle approche comporte de grandes difficultés et semble

peu adaptée.

2.3.3.2 Modélisation des mesures en espace libre

La permittivité diélectrique complexe €7 du MUT peut étre obtenue a partir de la me-
sure de 'atténuation AA des ondes dans le matériau et de la différence de phase A¢ en
radians du parameétre de transmission Ss; qu’il introduit sur son épaisseur d, par rapport
a une mesure a vide (de déphasage ¢y sur la méme distance) [122|. La partie réelle de la
permittivité du MUT est fonction du déphasage qu’il introduit et peut étre approximée

par équation (2.28) :

. Adro\ 2
Ep = <1 + m) (2.28)
avec :
A = ¢ — oy (2.29)

oll \g est la longueur d’onde dans le vide.

La partie imaginaire 5: de la permittivité du MUT dépend quant a elle a la fois de

latténuation AA et du déphasage A¢. L’équation (2.30) est une approximation de ¢, :

. AANE
e = SEN0VEr (2.30)
8, 636md

avec
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2
AA = —10log LU (2.31)
1— 151

Plus généralement, la permittivité diélectrique du MUT peut étre obtenue grace a une
méthode d’inversion de type Nicholson-Ross-Weir (NRW) (§2.4.2.1).

Paort 1 Port 2

Sample material

FIGURE 2.5 — Schéma de principe d’une mesure en espace libre (extrait de [120]).

2.3.3.3 Exemples de mesures de spectroscopie diélectrique en espace libre

La littérature, offre peu d’exemples d’utilisation de dispositifs de mesure en espace libre

en vue de la caractérisation diélectrique de bétons ou de matériaux géotechniques.

Toutefois, des travaux portant sur des produits agricoles méritent d’étre mentionnés [122,
123, 124] (voir ci-aprés) car certaines propriétés les rapprochent du BDC, notamment un

caractére poreux qui les rend perméables & 'humidité.

Mentionnons également une étude concernant des céramiques et des matériaux composites

qui a le mérite de comparer spectroscopie diélectrique en espace libre et en cellule [121].

— Dans [122], la caractérisation diélectrique sur la bande [10 GHz - 18 GHz| du blé condi-
tionné a différentes teneurs en eau 0 et densités de compactage des grains a été faite
au moyen de deux antennes cornet. Les spectres diélectriques obtenus montrent une
augmentation de la permittivité diélectrique avec U, passant, sur la bande considérée,
d’une moyenne de < &, >= 2,5 pour § =11% & < €, >= 2,9 lorsque  atteint 17 %

pour une densité donnée. L’étude sur la sensibilité de la permittivité diélectrique aux
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variations hydriques montre qu’une variation de 9% de 6 engendre une variation de
22% de < €. > et de presque 190 % du facteur de pertes (tand). L’augmentation de la
densité provoque également une augmentation de la permittivité diélectrique du MUT.
Ces résultats s’expliquent, comme pour ceux obtenus avec une sonde a effet de bout,
par le contraste de permittivité entre 'eau et les autres éléments, mais également, dans
le cas de la densité, par le contraste de permittivité diélectrique entre ’air et les autres
¢léments. Dans [122] les incertitudes de mesures sont de I'ordre de 2% pour ¢, et de 6 %

pour tan d mais la méthode d’estimation de ces incertitudes n’est pas précisée.

— Une seconde étude portant sur le blé, le soja et le mais a été menée a 10 GHz, toujours
avec des antennes cornet [124]. Elle est divisée en plusieurs parties : premiérement la
caractérisation des variations de déphasage et d’atténuation introduits par les produits
en fonction de 6; deuxiémement la caractérisation des variations des paramétres di-
électriques en fonction de #. En normalisant par les densités respectives des grains, les
mesures montrent une évolution linéaire du déphasage et de ’atténuation en fonction
de 6, de méme qu’une évolution linéaire de la permittivité diélectrique, normalisée par

les densités, en fonction de 6.

— L’étude [121] concerne la caractérisation diélectrique de céramiques et de matériaux
composites : PTFE, PVC et quartz de dimensions 17 cm x 17 ¢cm x 2 & 2,5cm. Les
mesures ont été faites sur la bande 14,5GHz - 17,5 GHz|. Un calibrage TRL a été
pratiqué pour éliminer les réflexions multiples. L’inversion, afin d’estimer &, avait la
particularité de reposer uniquement sur le coefficient de réflexion. Les permittivités
diélectriques issues de ces mesures en espace libre ont été comparées a des résultats
issus de mesures en cellules rectangulaires. I.’écart relatif sur 5; ne dépassait pas 5%
mais pouvait atteindre 70 % pour tand. L’importance de I’écart sur tan ¢ s’explique par
la faiblesse des pertes dans les matériaux considérés. Celle-ci est en effet susceptible

d’engendrer une erreur relative importante si la variation de tan ¢ est trés faible.

Le tableau 2.1 synthétise les informations concernant les mesures présentées dans [121, 122,
124]. Pour ne pas alourdir le tableau, les dimensions de la face des échantillons caractérisés
n’y figurent pas, mais soulignons que celles-ci doivent étre importantes afin d’éviter les

problémes de diffraction causés par les bords.
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Réf. Matériaux d (cm) | Bande Af (GHz) | Ae, (%) | Atans (%)
[121] | PTFE, PVC, Quartz | 0,20 4 0,64 | 14,5 - 17,5 5 70
[122] Blé 10,4 10 - 18 2 6
[124] Blé, soja, mais 6,3 a 12,8 10 / /

Tableau 2.1 — Synthése des études de spectroscopie diélectrique en espace libre des réfé-
rences [121, 122, 124].

2.3.3.4 Conclusion sur la spectroscopie diélectrique en espace libre

La spectroscopie diélectrique en espace libre repose sur une mesure de coefficients de
transmission et de réflexion a l’aide de deux antennes, le plus souvent large bande, et
d’'un porte-échantillon contenant le matériau a caractériser. L'estimation de ¢ procede
de l'inversion des coefficients mesurés via une procedure relativement simple & mettre en
ceuvre. La principale contrainte des mesures en espace libre est de nécessiter un MUT de
taille importante afin de limiter I'effet des diffractions et d’obtenir une bonne précision
de mesure. Dans le cas de matériaux ne nécessitant pas de conditionnement particulier,
comme les composites, cette contrainte est accessible. Par ailleurs, le choix de la fréquence
de caractérisation conditionne aussi le dimensionnement du MUT : plus elle est faible plus

les échantillons doivent étre grands.

Qu’en conclure en ce qui concerne notre étude? Pour des matériaux tels que le
BDC dont le conditionnenement hydrique peut étre problématique si I’échan-

tillon est trop grand, la spectroscopie en espace libre ne convient pas.

2.3.3.5 Mesures en cellule

Les mesures de spectroscopie diélectrique en cellule sont réalisées au moyen d’un dispositif
de propagation guidée de géométrie le plus souvent coaxiale ou rectangulaire. L’échantillon
a caractériser est placé au centre de la cellule, laquelle est connectée & un VNA qui,
moyennant un calibrage, mesure les paramétres S dans les plans de référence du MUT.
Comme pour les mesures en espace libre, un algorithme d’inversion doit étre mis en ceuvre
afin de calculer la permittivité diélectrique du MUT en fonction des paramétres S. Ce

point particulier sera développé en § 2.4.2.

Dans la section ci-aprés nous présentons les dispositifs expérimentaux, qu’ils soient co-
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axiaux ou rectangulaires, en indiquant les spécificités et les contraintes propres a chacun.
Nous donnons ensuite des exemples de mises en ceuvre sur les matériaux géotechniques

et du génie civil. Enfin, nous tirons les conclusions qui s’imposent en ce qui concerne la
caractérisation diélectrique du BDC.

Ame métallique
Diélectrique

Gaine
métallique

FIGURE 2.6 — Vue en coupe d’une ligne coaxiale.

Métal

I

/

Diélectrique (air)

FIGURE 2.7 — Vue en coupe d’un guide d’ondes rectangulaire.
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VNA

Cordon coaxial Cordon coaxial

Porte-échantillon

FIGURE 2.8 — Banc de spectroscopie diélectrique a cellule coaxiale.

VNA

ooo
ooo
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ooo

Cordon coaxial 4— Cordon coaxial

Porte-échantillon

Extension Extension

Transition

Transition . .
Coaxial-guide

Coaxial-guide

FIGURE 2.9 — Banc de spectroscopie dié¢lectrique a cellule rectangulaire.
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2.3.3.6 Dispostifs expériementaux : cellules coaxiales et rectangulaires

Une cellule de mesure RF' comporte a priori trois portions de guides d’ondes dont celle du

milieu contient le MUT. Considérons pour commencer la géométrie coaxiale.

Un guide coaxial est constituée d’une ame et d’une gaine métalliques (cylindres de dia-
métres respectifs r et R) séparées par un diélectrique (air, téflon...). Le rapport 7/r et
la permittivité du diélectrique déterminent I'impédance caractéristique de cette ligne de
transmission [125].

L’étude de la propagation des ondes (& partir des équations de Maxwell) démontre qu’un
mode transverse électrique magnétique (TEM) s’y propage. La propagation est monomode
depuis les basses fréquences jusqu’a une coupure haute f, ), (équation (2.32)) qui dépend

du diélectrique utilisé et des rayons r et R (figure 2.6) :

Co 1

v/ Hr dEr.d 7T<T’ + R)

ol iy 4 €t €, g SONt respectivement la perméabilité magnétique et la permittivité diélectrique

fc,h =

(2.32)

du diélectrique de la cellule.

Dans une cellule, la présence du MUT qui fait office de diélectrique dans la portion centrale
provoque une désadaptation d’impédance par rapports aux guides adjacents. Ceci modifie
les paramétres Siq, Sag, S21 et Sia relatifs aux plans de référence du MUT. Ce sont ces
derniers que 1'on mesure, moyennant un calibrage, au moyen d’'un VNA connecté a la
cellule (figure 2.9).

Qu’en est-il des contraintes d’utilisation d’une cellule coaxiale ? D’aprés 1’équation (2.32),
la mesure pourra étre d’autant plus large bande que r et R seront réduits. Cependant, avec
des guides de dimensions réduites se pose la question de la représentativité des mesures
lorsque I’échantillon & caractériser présente des hétérogénéités. En outre, fabriquer des
échantillons cylindriques creux possédant un état de surface satisfaisant peut s’avérer

compliqué. C’est le cas en général pour les bétons et plus particuliérement pour le BDC.

Le second type de cellule est constitué de guides d’onde, en général rectangulaires (figure

2.7) de section (a x b, avec a > b).

La propagation y est monomode dans une bande de fréquence limitée [f.1 — f.2| fonction
des dimensions a et b (tableau 2.2). Le mode fondamental, alias mode Tranverse Electro-
magnétique T'Fyg, apparait au dela d’une fréquence dite de coupure basse f. 1, et le premier
mode d’ordre supérieur apparait au dela de f.,. On n’utilise les guides rectangulaires que

sur la plage monomode. La fréquence f.; (équation (2.33)) est donnée par :
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Co
= — 2.33
fer =5, (2.33)
Quant & f.o, elle est donnée par :
Co
co = — 2.34
o =& (2.34)

A Dinstar d’une cellule coaxiale, la présence du MUT dans la section centrale d’une cellule
rectangulaire modifie les parameétres Si1, Sas, So1 et Sio relatifs aux plans de référence de
I’échantillon. La encore, ce sont ces derniers que I’on mesure, moyennant un calibrage, au
moyen d'un VNA (figure 2.9).

Qu’en est-il des contraintes d’utilisation d’une cellule rectangulaire? Les échantillons a
caractériser doivent, bien sir, étre aux dimensions du guide d’onde. S’il est plus facile de
fabriquer des parallélépipédes que des cylindres creux une attention particuliére doit étre
portée a leur état de surface, ceci principalement afin d’éviter la présence d'un gap d’air
(intervalle) entre I’échantillon et les plans de référence, toujours nuisible a 1'estimation
de la permittivité du MUT (cf inversion des paramétres S : § 2.4.2). Notons que cette
méthode présente de faibles erreurs quand le matériau présente des pertes importantes
[126|. Le principal incovénient des mesures en cellule rectangulaire comparées a celles en

cellule coaxiale tient a la bande de fréquence limitée (tableau 2.2).

Ref. axb (mm?) | |fmin — fmaee) (GHz) | f. (GHz)
WRA430 | 109,22 x 54,61 1,72 — 2,61 1,372
WR284 | 72,14 x 34,04 2,60 — 3,95 2,078
WR187 | 47,55 x 22,15 3,05 - 5.85 3,153
WRI137 | 34,85 x 15,80 5,85 — 8,20 4,301
WRO0 | 22,86 x 10,16 8,20 - 12,40 6,557

Tableau 2.2 — Caractéristiques de quelques guides rectangulaires a vide ([127]).

2.3.3.7 Exemples de mesures de spectroscopie diélectrique en cellule

Des cellules coaxiales ou rectangulaires ont été utilisées pour estimer le spectre dielectrique

de divers matériaux géotechniques et du géne civil (argiles, sols, bétons, composites). Nous
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en présentons ci-apres les principaux exemples : mesures en cellules coaxiales d’abord, me-

sures en guides rectangulaires ensuite.

— L’étude [112] a porté sur la caractérisation diélectrique sur la bande [1 MHz — 3 GHz|,
au moyen d’une cellule coaxiale (figure 2.10), d’une argile (kaoline) & des teneurs en
eau 6 allant de 17% a 32%. Le porte échantillon était de rayon extérieur 4cm et de
longueur 5cm. Les résultats présentent, pour # donnée, une dispersion importante de
e, : aux basses fréquences ¢, est trés importante (> 100, & 1 MHz) puis diminue avant

de se stabiliser a une valeur de permittivité dépendant de 6 au-dela de 100 MHz. Cette

dispersion s’explique par les phénomeénes de polarisation diélectrique présentés en §

2.2. La méme cellule coaxiale a servi a mesurer sur la bande [1 MHz — 5 GHz| le spectre

diélectrique d’un béton armé qui a été comparé a celui d’un béton simple |128]. Les écarts

se sont avérés trés faibles sur toute la bande considérée. Notons que la méthode utilisée
dans [112] et [128] pour inverser les paramétres S et estimer £, est itérative (différente de
la méthode NRW que nous choisirons). Toutefois, on peut regretter qu’aucune estimation

. . !’ . .
des incertitudes sur €, ne soit fournie.

— [129] propose la caractérisation diélectrique d’un sol sur la bande [50 MHz — 3 GHz]. Les
échantillons, au nombre de 7, ont une longueur de 5cm pour un rayon d’environ 2cm. 7
d’entre eux furent conditionnés a quatre teneurs en eau différentes 6 (entre 0% et 14 %).
La permittivité obtenue varie peu avec la fréquence. Quant & I'influence de 6 : 5; varie
entre 3, lorsque # = 0% et 16, lorsque 0 — 14 %. 5;: varie quant a elle entre 0,05 et 1.
La méme équipe a menée une étude similaire sur 10 échantillons de sols sur la bande
|20 MHz — 3 GHz|, avec des conclusions identiques [130].

— A la différence des études [112, 128, 129, 130] qui utilisent une cellule coaxiale & air
(diélectrique du guide en dehors du porte échantillon), 'étude [131] utilise une cellule &
téflon (PTFE) pour caractériser cette fois un mélange de sable et d’argile sur la bande
[600 MHz — 1 GHz|. 4 échantillons ont été préparés et conditionnés a des teneurs en eau
pouvant atteindre 30 %. L’étude fournit, pour chaque mélange, & 600 MHz et 1 GHz, les
variations de ¢, et ¢, en fonction de 6, ; les paramétres S mesurés ayant été inversés au
moyen d’un algorithme NRW. A ces variations ont été superposées des modéles diélec-
triques basés sur des lois de mélange liant les paramétres hydriques et diélectriques. Ce

dispositif a donné lieu & un brevet [132].

— [133] porte sur Pestimation du spectre diélectrique de la kaolinite & 4 teneurs en eau
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comprises entre 0% et 15%. Il s’agit d’'une étude visant & comparer les estimations
obtenues avec deux types de cellules coaxiales. La premiére cellule (figure J2.10) a été
utilisée sur la bande [1 GHz — 3 GHz| tandis que la seconde (figure 2.11) couvrait la bande
[20 MHz — 3 GHz|. Pour chacun des dispositifs, les résultats montrent une augmentation
de la permittivité diélectrique avec la teneur en eau. s; varie entre 3 lorsque la kaolinite
est séche et 20 pour une teneur en eau a 15%. Les incertitudes de mesure n’ont pas été

présentées.

. 1
’m g Flug (0.5 mm)
: B o sample

[1e] drzd

FIGURE 2.11 — Cellule coaxiale utilisée dans [131]

S’agissant des mesures diélectriques en cellules rectangulaires, la littérature offre peu

d’exemples visant les matériaux poreux géotechniques et du génie civil conditionnés a
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des états hydriques. Nous en avons relevé trois :

FIGURE 2.12 — Dispositif utilisée dans [134].

— Dans [134], les spectres diélectriques de matériaux pour le géne civil ont été mesurés sur
la bande [750 MHz — 1,12 GHz|. Il s’agit d’un échantillon de béton standard et de deux
échantillons incrustés de nanotubes de carbone (CNT) a différentes concentrations. La
cellule de mesure est composée d'un porte échantillon et de transitions d’ouverture 24,8
cm x 12, 4cm. La longueur du porte-échantillon étant d’environ 10 cm. L’inversion des
paramétres S, réalisée via la méthode NRW, montre que 5; est constante pour chaque
échantillon ; e; s’échelonne de 11 pour le béton simple, a 33 pour le béton présentant la
concentration en CNT la plus importante. La méme tendance (croissance en fonction de
la concentration de CNT) est obervée sur .. Cette étude visait a évaluer la pénétration

des ondes des télephones mobiles dans les bétons.

— Des graviers entrant dans la formulation d’un béton ont été caractérisés dans [135]. Leur
spectre diélectrique a été mesuré sur la bande [1,72 GHz — 2,61 GHz| grace a des tran-
sitions WRA430 entre lesquelles étaient placées deux entensions et le porte-échantillon.
Les paramétres S mesurés aprés une étape de calibrage TRL ont été inversés grace a un
algorithme NIST. Les matériaux granulaires ont été caractérisés aprés calibrage sur des
matériaux de référence, i.e. de permittivité diélectrique connue sur la bande considérée.
5; des matériaux granulaires varie entre 3,3 et 3,45 sur la bande considérée, avec une

incertitude de mesure estimée a 5 %.

— Citons pour finir des caractérisations diélectriques en cellules rectangulaires concernant
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des matériaux aussi variés que des feuilles végétales [136] ou des matériaux utilisés en

hyperfréquence [137].

Le tableau 2.3 synthétise les exemples de caractérisation diélectriques en cellules présentés

ci-dessus.

Réf. | Banc | Bande (GHz) | 0 (%) | 6, (%) | A (%)
[112] | Coaxial 0,001 — 3 17 - 32 / /
[128] | Coaxial 0,001 - 5 / / <5
[129] | Coaxial 0,05 -3 0-14 / /
[130] | Coaxial | 0,02 - 3 /ol12-40
[131] | Coaxial 0,6 -1 / 0-30 /
[133] | Coaxial | 0,001/0,02 -3 | 015 | / /
[134] | Guide | 0,75 1,12 / / /
[135] | Guide | 1,72 2,61 / / <5

Tableau 2.3 — Etudes de caractérisation diélectrique en cellule.

2.3.3.8 Conclusions sur les mesures de spectroscopie diélectrique en cellule

I’état de I'art présenté ci-dessus montre que les mesures de spectroscopie diélectrique en
cellule coaxiale peuvent convenir & la caractérisation de matériaux géotechniques ou du
génie civil : sols, argiles, bétons. Elles ont 'avantage d’étre large bande et sensibles aux
variations des paramétres hydriques. Cependant, face au cas qui nous concerne, celui du
BDC, elles présentent une grande difficulté : la fabrication d’échantillons cylindres creux
présentant un bon état de surface. Difficulté liée a la taille des hétérogénéités du matériau

(pailles de chanvre de plusieurs mm).

Quant a la spectroscopie diélectrique en cellule rectangulaire, trés utilisée d’une maniére
générale, elle I'est semble-t-il moins que celle en guides cylindriques en ce qui concerne la
caractérisation des matériaux géotechniques ou du génie civil conditionnés a des états hy-
driques, les performances obtenues sont généralement satisfaisantes, notamment en termes
d’incertitudes de mesure. Enfin, en ce qui concerne les contraintes sur les échantillons, elles

sont compatibles avec le BDC.
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2.3.3.9 Synthése sur les méthodes de spectroscopie diélectrique RF

L’estimation du spectre di¢lectrique des matériaux poreux peut permettre d’accéder a leur
teneur en eau. Il est obtenu aprés inversion de paramétres S (coefficients de réflexion et
de transmission des ondes électromagnétiques dans le matériau). Deux grands types de

mesures ont été présentés :

— Les méthodes de caractérisation par réflectométrie : elles doivent leur nom au fait d’étre
basées sur une mesure de coefficient de réflexion. Les sondes a effet de bout sont les
dispositifs privilégiés pour cette approche, car faciles a mettre en oeuvre et associées
a un modele inverse trivial (passage de Si; a €F), & condition que le rayon d’ouverture
de la sonde soit faible, ce qui n’est pas le cas lorsque celui devient important (a4 une
longeur d’onde donné). Or, le BDC présentant des hétérogénéités importantes (quelques
cm), respecter sont VER nécessiterait des sondes a effet de bout de large ouverture et

poserait des problémes de modélisation.

— Les méthodes de caractérisation en réflexion/transmission : Elles peuvent étre mises en
oeuvre soit en espace libre soit dans des cellules a guides d’ondes. Elles sont associées
a des algorithmes d’inversion généralement efficaces (NRW, NIST...). Il faut noter que
les mesures en espace libre nécessitent un environnement contraignant : une chambre
anéchoique. Pour choisir entre les différentes options (espace libre ou bien telle ou telle
cellule) les contraintes de fabrication des échantillons sont a prendre en compte. Ainsi,
les mesures en espace libre requiérent-elles des échantillons fins de surface principale
importante, ce qui n’est pas idéal dans le cas du BDC, en particulier du point de
vue du conditionnement hydrique. Les cellules coaxiales nécessitent quant a elles des
échantillons cylindriques creux avec un bon état de surface, contrainte difficile a satisfaire
avec le BDC. Leur principal avantage est de pouvoir étre large bande, mais ceci implique
de relativement faibles diamétres de cellules non compatibles avec le VER du BDC.
Quant aux cellules rectangulaires, la préparation des échantillons est plus aisée et le
VER du BDC peut étre respecté. Ce type de dispositif fonctionne toutefois sur une

bande de fréquence relativement limitée.

En conclusion, en ce qui concerne la spectroscopie diélectrique du BDC, pour

des questions de mise en ceuvre le choix des cellules rectangulaires s’impose.
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2.4 Banc de mesure et inversion : principes et analyse

des incertitudes

Pour des questions de facilité de fabrication et de conditionnement hydrique des échan-
tillons, nous avons choisi d’utiliser une cellule en guides d’onde rectangulaires pour carac-

tériser le spectre diélectrique du BDC.

Connaitre la permittivité diélectrique d’un BDC a différents états hydriques nous servira
pour concevoir des capteurs hydriques pour ce matériau (chapitre 3). Ceux-ci devront fonc-
tionner dans une bande industrielle scientifique et médicale (ISM) autorisée (ces bandes
normalisées ont des largeurs allant du kHz au GHz et peuvent étre centrées sur des fré-
quences allant du MHz & quelques GHz [105]). Nous avons fixé notre choix sur la bandes
ISM a 2,45 GHz ([2,4 GHz — 2,5 GHz]). Ce choix tient notamment a la compatibilité des
dimensions des dispositifs RF opérant a ces fréquences avec le VER du BDC.

La procédure suivie pour caractériser le spectre diélectrique du BDC peut se décomposer

selon les étapes suivantes :

1. Paramétrage du VNA (fréquences, nombre de points,....).
Branchement des transitions et des guides d’ondes au VNA.
Calibrage du banc.

Positionnement des échantillons puis mesure des paramétres S.

ook W N

Inversion des paramétres S.

Nous allons maintenant décrire le banc de mesure utilisé et la méthode d’inversion des
paramétres S conduisant & I'estimation du spectre diélectrique, puis mener une analyse
expérimentale des incertitudes de mesure et d’inversion, avant d’appliquer la méthode au
BDC.

2.4.1 Mesures en guides d’onde rectangulaires
2.4.1.1 Dimensionnement

Nos mesures des paramétres S sur des échantillons de BDC seront réalisées au moyen d’une
cellule rectangulaire connectée a un analyseur de réseaux vectoriel (VNA, en anglais : Vec-
tor Network analyzer). Le VNA utilisé est de la marque Rohde & Schwartz (R&S) et de
référence ZVB8 ou ZVB20 [138]. Ses deux ports sont reliés a la cellule via des cordons

coaxiaux SMA. La cellule elle méme comporte deux transitions coaxial/rectangulaire dont
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la référence dépend de la bande de fréquence dans laquelle est réalisée la caractérisation
(figure 2.13). En loccurence il s’agit de transitions WR430. Celles-ci sont suivies d’exten-
sions en guide d’ondes rectangulaires reliées au porte échantillon du MUT. Elles servent
a éliminer les ondes evanescentes et a se placer dans une configuration de champ lointain.
La mesure des paramétres S se fait au niveau des ports du VNA. Un calibrage permet de
déplacer les plans de mesure au niveau de I’échantillon (de-embedding) & caractériser et

également de corriger les erreurs systématiques du VNA et 'influence du banc de mesure.

Guide d’'ondes rectangulaires (ref. WR430)

___________

Echantillon
de BDC

FIGURE 2.13 — Banc de mesure en guides d’ondes rectangulaire sur la bande
[1,72GHz 2,61 GHz| (réf. WR430).
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Reflect

Plaque métallique

Line

FIGURE 2.14 — Illustration du calibrage TRL.

2.4.1.2 Calibrage

Le calibrage est 1'opération consistant a estimer les erreurs de mesure systématiques et a
déplacer les références de phase et d’amplitude. Nos mesures nécessitent 'utilisation des
deux ports du VNA, aussi nous focalisons nous sur les calibrages de type “full 2-ports”

dont nous distinguons deux variantes :

— Calibrage direct : désigne les techniques nécessitant une connaissance parfaite des stan-
dards (circuits...) de calibrage. On peut citer par exemple les calibrages Short-Open-
Line-Thru (SOLT) et Thru-Open-Short-Match (TOSM) [139].

— Autocalibrage : ces techniques ne demandent pas une parfaite connaissance des éléments
(ciruits...) de calibrage, ce qui facilite leur utilisation. Parmi elles citons les standards
Line-Reflect-Match (LRM) et Thru-Reflect-Line (TRL). C’est ce dernier que nous uti-
liserons [85, 139].

Le calibrage TRL repose sur des charges a placer entre les deux parties du banc de mesure.
La charge « Thru » consiste a connecter directement les deux ports, c’est-a-dire a placer les
deux guides téte-béche, techniquement cela signifie que le Thru a une longueur nulle. La

charge « Reflect » correspond a une charge réflective qui n’a pas besoin d’étre caractérisée.
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La solution la plus simple consiste a court-circuiter les deux parties au moyen d’une plaque
métallique (notons qu’il est aussi possible d’utiliser un circuit ouvert, mais un circuit ouvert
de bonne qualité est plus difficile & réaliser qu’un court-circuit). La charge « Line » est
une ligne de longueur connue reliant les deux extrémités (figure 2.14). Une fois le calibrage
est réalisé, le plan de référence est situé a l'entrée du porte échantillon. Les paramétres
S obtenus en tenant compte du calibrage correspondent donc a ceux de I’échantillon.

Néanmoins, les incertitudes de mesure sont un élément a prendre en compte.

2.4.1.3 Incertitudes sur la mesure des paramétres S

La mesure des paramétres S présente un certain nombre de sources d’incertitudes. Dans
[140] est donnée une liste complétes des sources d’incertitudes dans le cas de mesure de

paramétres S. Pour notre part, nous nous limiterons aux sources d’incertitudes suivantes :

— Incertitudes dies au bruit du VNA : elles sont liées au bruit de ses circuits électroniques.

— Incertitudes dies a la dérive temporelle du VNA : elles sont liées aux variations de tem-

pérature au cours du temps qui modifient les caractéristiques des circuits électroniques.

— Les incertitudes liées a I'opérateur : ils proviennent essentiellement des aléas de serrage

du porte échantillon ou des connecteurs RF, ou encore du rayon de courbure des cables.

On peut également ajouter les incertitudes liées aux dimensions de 1’échantillon ainsi qu’a
son positionnement (Annexe Al). Les incertitudes dues au bruit du VNA sont données
dans la documentation technique du constructeur mais celles liées a la dérive temporelle
du VNA et celles dues a 'opérateur restent & quantifier. Nous allons donc le faire expéri-
mentalement, séparément, sur la bande [1,72 GHz — 2,61 GHz| avec la cellule rectangulaire

correspondante.

Le contexte de mesure est le méme dans les deux cas : réglage du VNA : 201 points de
mesure sur la bande fixée; résolution : 10 kHz. Calibrage TRL du banc de mesure pour
déplacer les plans de référence au niveau du porte-échantillon. On procéde ensuite a la

mesure des incertitudes sur les paramétres S.

a) Incertitudes de mesure dties au bruit du VNA

Le tableau 2.4 reproduit un tableau représentant les incertitudes de mesure du VNA

ZVBS8. Pour nos fréquences de travail, elles peuvent atteindre 3dB/20° en réflexion, no-
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tamment pour des charges peut réflectives, et 1dB/6° en transmission dans le cas de
fortes atténuations. En § 2.4.2.3 nous étudierons les effets de ces incertitudes sur le spectre

diélectrique estimé de matériaux.

Accuracy of transmission measurements
R&S°ZVB4 and R&S°ZVB3

300 kHz to 1 MHz +15 dB to 45 dB <1dBor<6°

1 MHz to 50 MHz +15dB to -30 dB <0.2dB or<2°
-30 dB to —45 dB <1dB or<6°

Above 50 MHz +15dB fo +5 dB <02dBor<2*
+5 dB to -55 dB <01dBor<1°
-55dB to -70 dB <0.2dBor<2®
—70 dB to -85 db <1dBor<6°

Accuracy of reflection measurements
R&5°ZVB4 and R&3ZVES

Above 300 kHz +10 dB to +3 dB <0.6dBor<4°
+3dBto-15dB <0.4dBor<3°
-15 dB to -25 dB <1dBor<g"
-25 dB to -35 dB <3 dB or < 20°

Tableau 2.4 — Incertitudes sur les paramétres S d’aprés le constructeur R&S [148].

b) Incertitudes de mesure diies a la dérive temporelle du VNA

Afin de quantifier les effets de la dérive du VNA, il convient de suivre I’évolution temporelle
des paramétres S du MUT de référence. Nous allons utiliser Iair et le polyméthacrylate de
méthyle (PMMA), appelé plus communément sous son appelation commercial de Plexiglas,
le premier convenant & I’étude des parameétres de réflexion 5j; et le second aux parameétres
de transmission .S;;. La permittivité diélectrique de 'air a I’avantage de ne pas varier au
cours du temps. L’air est également avantageux pour des questions d’adaptation d’impé-
dance par rapport aux transitions et extensions de guides d’ondes, elles mémes remplies

d’air. Ceci améliore la précision de mesure des S;;.

Un MUT présentant une atténuation significative, contrairement a 'air, offrira quant a lui
une meilleure précision sur la mesure de la dérive des S;;. C’est pourquoi nous choisissons
le PMMA, alias plexiglass (ses propriétés diélectriques sont connues avec précision et

réputées peu sensibles a la température).

Expérimentalement nous procédons de la maniére suivante : dans le contexte de mesure ex-
plicité plus haut (bande [1,72 GHz — 2,61 GHz|, 201 points de mesure ; résolution 10 kHz;
calibrage TRL) nous effectuons le suivi des paramétres S du MUT (air ou PMMA) : 30

minutes aprés la mise sous tension du VNA nous réalisons une mesure toutes les minutes
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durant 40 minutes, laps de temps équivalent a celui qui sera nécessaire par la suite pour

réaliser les mesure sur les échantillons de BDC.
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FIGURE 2.15 — Effet de la dérive du VNA au cours du temps sur le spectre des paramétres
S d'un « échantillon » d’air.

Les figures 2.15 et 2.16 superposent les spectres des paramétres S mesurés au cours du
temps. On peut tout d’abord constater la réciprocité du dispositif de mesure, les para-
métres Sip et So; étant égaux. Les paramétres de réflexion sont en revanche différents mais
la différence est moindre avec le PMMA qu’avec lair, ce qui s’explique par la différence
de permittivité et donc par la différence d’adaptation d’impédance. En effet dans le cas
de T'air, il y a une adaptation d’impédance entre la ligne et le porte-échantillon et donc le
coefficient de réflexion est au niveau du plancher de bruit, ce qui entraine une incertitude
plus importante et donc un écart plus importante entre les deux coefficients de réflexion.

En ce qui concerne la dérive temporelle du VNA, (que 'on peut apprécier qualitativement
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via I'épaisseur du trait noir sur les figures 2.15 et 2.16) elle s’avére plus importante pour
les parametres S;; que S;;. Ceci s’explique de la méme raison que pour les différences

observées sur la dérive de 'appareil.
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FIGURE 2.16 — Effet de la dérive du VNA au cours du temps sur le spectre des parameétres
S d’un échantillon de PMMA d’épaisseur de 5 cm.

Pour quantifier la dérive de ’appareil au cours du temps, on considére la mesure initiale
comme la référence par rapport a laquelle estimer les écarts maximaux des paramétres S.
Nous avons quantifié les incertitudes pour quelques fréquences (cf. annexe 1 : figures A.3
et A.4), dont certaines sont situées vers la bande ISM a 2,45 GHz, on constate de notables
différences entre 'air et le PMMA. Le PMMA donne une indication des dérives que l'on
peut escompter avec le BDC, lequel entrainera lui aussi une désadaptation entre la ligne et
le matériau a caractériser. Quantitativement, lorsque le porte-échantillon est vide la dérive

des S;; aux fréquences considérées peut atteindre 10dB en module et 50° en phase, mais
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typiquement ces valeurs sont respectivmeent de 2dB et 10°. En revanche, pour les .S;; les
dérives relevées sont nettement moins importantes puisqu’elles sont d’environ 0,03dB en
module et 0,1° en phase. En présence d’un matériau comme le PMMA, les dérives sur les
paramétres S diminuent encore : 0,1dB ou 0,5° en réflexion et 0,01 dB ou 0,03° en trans-

mission.

En résumé, I’étude montre que la dérive du VINA au cours du temps engendre
de faibles incertitudes sur les S;;, contrairement aux S;;, tant a vide qu’avec le
PMMA.

c¢) Incertitudes de mesure dues a I'opérateur

Nous considérons ici les incertitudes de mesure dues a l'opérateur et liées aux aléas de
serrage du porte échantillon. Afin de les quantifier nous procédons de la maniére suivante :
toujours dans le contexte de mesure explicité plus haut (bande [1,72 GHz — 2,61 GHz|, 201
points de mesure ; résolution 10 kHz ; calibrage TRL), nous procédons N fois (N = 50) au
serrage (i.e. démontage/montage) du porte échantillon suivi d’'une mesure des paramétres
S du MUT (air ou PMMA). Les figures 2.17 et 2.18 superposent les spectres des para-
métres S ainsi mesurés, respectivement a vide et avec le PMMA. On constate dans le deux
cas que S1; # Soo, aussi bien en module qu’en phase. En revanche, la similitude entre S,
et S12 témoigne de la réciprocité du dispositif de mesure. Comparées aux incertitudes liées
a la dérive du VNA, celles causées par I'opérateur sont plus importantes, comme en té-
moigne ’épaisseur des traits noirs. Quantitativement, lorsque le porte-échantillon est vide
on observe qu’a certaines fréquences la variabilité des S;; peut dépasser 20dB en module
et 300° en phase, tandis que pour S;; elle est de 'ordre de 0,2dB ou 5°. Lorsqu'un échan-
tillon de PMMA est inséré dans le porte-échantillon, la variabilité des mesures diminue
drastiquement : & titre d’exemple, pour les fréquences correspondant & la bande ISM a
2,45 GHz la variabilité de S;; ne dépasse pas 0,1dB ou 1°.

Nous avons quantifié les variations des paramétres S sur les 50 essais pour quelques fré-
quences (cf. annexe 1 : figures A.5 et A.6). A I’instar des incertitudes liées a la dérive
du VNA, la dispersion des mesures est plus importante avec l’air qu’avec le
PMMA, ceci pour les mémes raisons. Les moyennes et écarts-types des paramétres S aux

fréquences considérées sont donnés dans les tableaux 2.5 et 2.6.
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FIGURE 2.17 — Superposition des N = 50 mesures de paramétres S faites sur l'air. Chaque
courbe correspondant a une manipulation du porte échantillon par I'opérateur.

2 GHz 2,4 GHz 2,45 GHz 2,5 GHz 2,6 GHz
Su(dB/°) | 3,2/91 3,3/23 3,7/75 4,6/39 5,1/51
Sor(dB/°) | <0,1/< 1] <01/<1]<02/<1]|<02/<1]|<02/<1
Sip(dB/°) | <0,1/< 1] <02/<1]<02/<1]| <02/<1|<02/<1
Syo(dB/) | 2,4/28 3,2/11 2,8/42 4,6/21 5,7/126

Tableau 2.5 — Ecarts-types des mesures de répétabilité sur Dair.
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FIGURE 2.18 — Superposition des N = 50 mesures de paramétres S faites sur du PMMA.
Chaque courbe correspondant a une manipulation du porte échantillon par 'opérateur.

2 GHz 2,4 GHz | 2,45 GHz | 2,5 GHz 2,6 GHz
Su(dB/°) | 2,4/9.2 | 0,2/13,2 | 0,1/13,7 | 0,1/13,8 0,1/15
Sor(dB/°) | 0,2/<1 | <01/<1]|<01/<1|<0]1/<1]<0]1/<1
Sip(dB/?) | <0,1/< 1] <01/<1]<01/<1|<0]1/<1]|<0]1/<1
Sao(dB/°) | 8,3/< 1 02/<1 | <01/<1]|<01/<1]<0,1/<1

Tableau 2.6 — Ecarts-types des mesures de répétabilité sur le PMMA.
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Conclusion sur les incertitudes sur la mesure des paramétres S

Nous avons étudié expérimentalement deux sources d’incertitudes : la dérive du VNA
et 'opérateur. Les résultats montrent que le dispositif de mesure est réciproque : égalité
entre les parameétres Ss; et Sis. Dans la bande ISM considérée, ceux-ci présentent des
incertitudes (quantifiées en termes d’écart-type) sur le module et sur la phase respecti-
vement inférieures a 0,2dB et 3°. Quant aux paramétres Si; et Sao, leurs incertitudes
sont plus grandes, respectivement de 8 dB et au dela de 100°. Incertitudes supérieures qui

s’expliquent par des amplitudes de Sq; et S9s bien inférieures aux So; et Sis.

On peut légitimement supposer que les incertitudes de mesure observées avec I’échantillon
de PMMA sont plus représentatives de celles que 'on est susceptible de rencontrer avec le
BDC. En effet, contrairement a 'air, la présence du PMMA dans la cellule provoque une
désadaptation d’'impédance entre la « ligne » et le MUT, comme le ferait un échantillon de
BDC. Autre point commun entre BDC et PMMA : il s’agit de matériaux a pertes, i.e. pou-
vant provoquer une atténuation des ondes et donc une diminution des S;;, contrairement

a Iair dont I'atténuation est quasi nulle entre les deux références de mesure.
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2.4.2 Inversion des paramétres S

2.4.2.1 Algorithme d’inversion des mesures en cellule coaxiale et guide
d’onde

Considérons maintenant la modélisation des mesures en cellule (coaxiale ou rectangulaire)

et leur inversion en vue de I'estimation du spectre diélectrique d’'un MUT.

Rappelons que le banc expérimental est consitué de la cellule contenant ’échantillon a
caractériser reliée, via des cables, & un VNA, que celui-ci mesure les quatres paramétres
S au niveau de ses entrées/sorties (ports 1 et 2 de la figure 2.19) et que moyennant un
calibrage (§ 2.4.1.2) on obtient les paramétres S au niveau de 'échantillon (“plane 17 et
“plane 2” de la figure 2.19). Le principe illustré figure 2.19 en géométrie coaxiale vaut

quelle que soit la géométrie de la cellule.

821
4
' !,\ . fﬂ . fc i
- > > >
'k. a1 il | . b2 K
\ Rt sample | ! * ‘
S | 'S
lL I b1 inner conductor 82 i e
L : P{“ P;,H pan Pf b "
A B L C
i Port 1 - ' Port 21
* Plane 1! Plana 2!
812

FIGURE 2.19 — Schéma de principe de la mesure en cellule coaxiale [125].

A une interface air / matériau 'onde incidente se trouve partiellement réféchie. Le coeffi-
cient de réflexion I' correspondant peut s’exprimer en fonction de 'impédance de la ligne

de transmission Z¢ et de celle du matériau, 2, :

 ZL—Ze

L ~C 2.35
41+ Zeo ( )
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L’impédance Z;, du MUT peut quant a elle s’exprimer fonction de Z¢ et de la permittivité

er de ce dernier :

(2.36)

* .

On déduit alors I'expression de I" en fonction de €} :

pol-vE (2.37)
Y=

On associe par ailleurs a I’échantillon un coefficient de transmission T entre ses interfaces

air/matériau :

T =" (2.38)

Le coefficient v représente la constante de propagation dans le matériau et L la longueur
de I'échantillon. Il s’exprime, a partir des équations de Maxwell dans les guides d’ondes,

comme :

v =K? - K* (2.39)

ou K et K. représente respectivement le nombre d’onde et le nombre d’onde de coupure.

Les équations (2.40) et (2.41) donnent les expressions de ces nombres :

K="y 2.4
» (240
27
K, = — 241
" (2.41)

oll \p et \. expriment respectivement les longueurs d’onde dans le vide et & la fréquence
de coupure basse d’'un monde de propagation (m,n). Cette derniére dépend des dimensions

a et b de Pouverture du guide (figure ?77?). Elle s’exprime comme :

2
A = i (2.42)

V() 4 ()

La longueur d’onde de coupure dépend du type de dispositif. Dans le cas d’une cellule

coaxiale, on a une propagation TEM et donc pas de fréquence de coupure basse (A.— 00).
En revanche la longueur d’onde de coupure devient un nombre fini dans le cas d'une

propagation TE, que 'on retrouve dans le cas d’un guide d’onde rectangulaire. Pour une
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cellule de mesure sans pertes, les ondes EM se propagent lorsque v est un imaginaire
pur positif. Pour une cellule coaxiale (propagation TEM) sans pertes, la constante de

propagation est une imaginaire pure et s’exprime comme :

2T/}
T = J)\— (2.43)
0

La constante de propagation dans une cellule coaxiale est toujours un imaginaire positif,
quel que soit la longueur d’onde. Par conséquent, les ondes se propagent aussi bien aux
basses fréquences qu’aux hautes fréquences.

Dans le cas d’un guide non TEM tel qu’un guide rectangulaire (lequel présente une fré-
quence de coupure basse) les ondes ne se propagent pas a des fréquences inférieures a la
fréquence de coupur basse. Dans le cas de la propagation du mode fondamental, ¢’est-a-dire

le mode T'E}y, la constante de propagation s’exprime comme :

2myfer - (32)°
Y= Ao

En Pabsence de pertes € est purement réelle et il s’ensuit |T'| =1. En revanche, lorsque le

(2.44)

matériau présente des pertes Im(ex) >0, |T| <1 et Ponde est attenuée dans le matériau.
A partir des coefficients I" et T on exprime les coefficients de réflexion et de transmission

Sii et S;; mesurés par le VNA, lesquels résultent de réflexions multiples aux interfaces :

(1—T2)r

Sii = 1721z (2.45)
(1-1?*T

Sy = ST (2.46)

Notons que la démarche présentée ci-dessus vaut si le MUT est isotrope (ce qui correspond
idéalement & un matériau dont €' est la méme en tous points) de sorte que S1; = Sy et
So1 = Si2. A ce propos signalons que I'étude des incertitudes expérimentales a permis de
vérifier qu’en présence de matériaux homogénes comme l'air et le PMMA notre banc de
mesure n’affectait pas I'égalité des S;;. Toutefois, en ce qui concerne les S;; des différences
ont été constatées lorsque le MUT est air (avec le PMMA elles se réduisent). En réalité,
ces apparentes imperfections du banc sont a relativiser. La cause est a chercher dans la
faiblesse des signaux mesurés, laquelle dépend du MUT. Avec 'air, les S;; aux extrémités de
I’échantillon sont théoriquement nuls, si bien qu’une légére imperfection géométrique de la

cellule peut conduire a des écarts importants entre S1; et Sss. Ces coefficients n’en restent
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pas moins d’amplitude négligeable. Nous étudierons plus loin I'impact des incertitudes
expérimentales sur le spectre diélectrique du MUT estimé par inversion de ce modéle
direct faisant I'hypothése Si; = Sgg et So; = Si2. Mais auparavant il nous faut présenter

la méthode d’inversion.

D’aprés les équations (2.45) et (2.46) les paramétres S mesurés dépendent de la permitti-
vité diélectrique du MUT. Par conséquent, a une fréquence donnée (n’oublions pas cette
variable, omise dans les équations pour alléger les notations, dont dépend bien siir €F),
il est possible d’estimer cette derniére en inversant les paramétres S. Parmi les méthodes
envisageables on trouve des approches analytiques ou semi analytiques comme la méthode
Propagative Matrix [141, 142] ou la méthode Nicholson-Ross-Weir (NRW) [?, 143, 144];
on trouve également des méthodes comme NIST [145, 146|. Dans ce qui suit nous ne
considérons que la méthode NRW qui permet d’estimer le spectre diélectrique a partir des

coefficients " et 1. La démarche est présentée a partir des équations suivantes :

F=X+vX2-1 (2.47)

S+ S, —T
T — v LY 2.48
1= (S + Sy)T (2.48)
avec
Sz — 52 +1
x=2uTouT (2.49)

2S;;
Les équations (2.43) et (2.44) ont montré le lien entre la constante de propagattion et la
permittivité diélectrique du MUT. On peut déduire la permittivité du MUT en injectant
les équations (2.43) et (2.43) dans I'équation (2.38).

Dans le cas d’une cellule coaxiale, on obtient la permittivité ¢ a partir de :

(2 ()) s

Pour un guide d’onde rectangulaire, € s’obtient a partir de :

2o\ Ao 1\)°
== - (=—In{ = 2.51
r <>\) <27rL "\ T (2:51)
Cependant, la méthode diverge pour les matériaux a faibles pertes a des fréquences cor-

respondant & des multiples entiers de la demi-longueur d’onde dans I’échantillon, ceci a

cause de 'ambiguité de la phase. L’équation (2.51) devient :
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e () (2 () rmreem)) e

avec n un entier relatif. Cette ambiguité intervient lorsque la longueur de I’échantillon L
est égale a [147] :

L=n

A
i (2.53)
87‘

N

Elle est donc limitée a une épaisseur d’échantillon optimale de \o/(4+/2.) & utiliser de
préférence pour les échantillons de faible épaisseur et/ou de faible permittivité. Lorsque
I'égalité (2.53) est respectée, un mode de résonance caractérisé par une rotation de phase
de S;; entraine une indétermination de la permittivité diélectrique du matériau. Cette
indétermination est levée par la connaissance exacte de la phase de S;;. La littérature
propose diverses solutions a ce probléme [148], en utilisant notamment la mesure du retard

de groupe sur la phase du coefficient de transmission.

Pour notre part, nous avons utilisé une méthode empirique que nous avons validée dans
un premier temps avec les parameétres S issus du modéle direct. Elle consiste, & fixer n
— 0, c’est a dire & considérer la phase comme comprise entre —m et w, puis a estimer ¢
a la plus basse fréquence de la bande, puis & évaluer respectivement la valeur et le signe
des parties réelle et imaginaire de €*. Si e, < 1 ou e, < 0, alors on incrémente n jusqu’a
satisfaire les conditions sur la permittivité. Une fois la valeur de n optimisée, on passe a
I'optimisation de ¢ pour la fréquence suivante. De nouvelles conditions sur la permittivité

sont imposées (équations (2.54) et (2.55)) :

e (fic1).e.(fi) >0 (2.54)
5;(fi)
=) >0,9 (2.55)

Tant qu’elles sont respectées, la valeur de n est conservée, sinon elle est incrémentée.

La figure 2.20 (d’aprés [126]) synthétise la procédure utilisée pour estimer € depuis le

calibrage du VNA jusqu’a l'inversion des paramétres S du MUT.
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FIGURE 2.20 — Procédure utilisée pour estimer £ [126].
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2.4.2.2 Simulation de la méthode NRW

Nous appliquons ici la méthode d’inversion NRW & des données simulées afin de vérifier
que 'algorithme proposé (incluant approche servant & lever I'ambiguité sur la phase)

permet bien de retrouver la permittivité d’'un MUT.

Matériau € tand

Echantillon 1 | 1 1073

Echantillon 2 | 2 | 5.1073
Echantillon 3 | 4 | 5.1072
Echantillon 4 | 6 | 107!
Echantillon 5 | 8 1

Tableau 2.7 — Permittivités diélectriques virtuelles utilisées pour la simulation de para-
métres S a partir du modéle direct.

9 T 12 :
Echantillon 1. Echantillon 1.

8t Echantillon 2.{ ——— Echantillon 2.
Echantillon 3. 1t Echantillon 3,/

7 Echantillon 4.{ 4 Echantillon 4.
Echantillon 5, Echantillon 3,

6 1 0.8

-~ £ 06

4 =

3 0.4

2

) 02

1 L

0 i i i i i 0

1.6 1.8 2 22 24 26 28 16 18 2 22 24 26 28
Fréquence (GHz) Fréquence (GHz)

FIGURE 2.21 — Permittivités diélectriques obtenues par inversion NRW ur la bande
[1,72GHz — 2,61 GHz| & partir de données simulées.

Les équations (2.45) et (2.46) constituent un modéle direct exprimant les paramétres S
a l'interface du MUT en fonction de sa permittivité. Considérons cing matériaux diélec-

triques de permittivité complexe constante sur la bande considérée (tableau 2.7).
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Nous avons calulé les paramétres S correspondants a partir du modéle direct. Les simu-
lations, données en annexe (figure A.7), sont en accord avec celles ayant été observées
expérimentalement dans la partie consacrée aux incertitudes de mesures. En effet, la désa-
daptation et I'atténuation augmentent & mesure qu’augmente la permittivité diélectrique

de I’échantillon sous test.

La figure 2.21 représente les permittivités diélectriques complexes obtenues par inversion
NRW des paramétres S simulés. On retrouve bien les permittivités utilisées en entrée du

modeles direct (tableau 2.7), ce qui valide 1’algorithme.

2.4.2.3 Incertitudes d’inversion consécutives a celles du VINA

Nous allons ici chercher & estimer la robustesse de la méthode d’inversion aux bruits de
mesure (causés entre autres par le VNA et 'opérateur). En d’autres termes il s’agit de
quantifier les écarts entre la permittivité estimée £* et la permittivité “vraie” *. Ceci peut

étre fait en ajoutant du bruit aux données simulées.

Pour estimer I’impact des incertitudes de mesure liées au VINA nous associons
la méthode NRW a un algorithme de type Monte-Carlo [149]. Cela consiste a
appliquer en entrée de l’algorithme des variables aléatoires et a effectuer un
grand nombre de tirages sur celles-ci afin d’étudier leur impact sur les sorties

de I’algorithme.

Les variables d’entrée de I’algorithme NRW sont la fréquence de coupure f. du guide
d’onde, la longeur L du porte échantillon, la fréquence f des ondes et les paramétres S. f,,
L et f sont déterministes (il n'y a pas lieu de considérer d’incertitudes particuliéres) tandis
que les paramétres S sont aléatoires en raison du bruit de mesure en module et en phase
du VNA (figure 2.4). Ce bruit, décrit dans [150], correspond a des lois de probabilités se
rapprochant de gaussiennes [151]. Celles-ci sont définies par leur moyenne m et leur écart-
type o, o étant calculé a partir des spécifications du VNA [138]. Notons que le constructeur
ne fournit pas les incertitudes dans le cas ou 5;; < —35dB, ce qui est le cas des échantillons
1 et 2 (cf. tableau 2.7). Nous ne traitons donc pas les données correspondant a des S;;

aussi faibles.

En appliquant aux parameétres S simulés un bruit gaussien conforme aux spécifications
du VNA nous avons généré, pour chacun des échantillons virtuels, un lot d’un million
de couples de paramétres (S;;, S;;) que nous avons ensuite inversés (méthode NRW) pour

estimer la variabilité de .
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Les tableaux 2.8, 2.9 et 2.10 donnent, pour différentes fréquences, les incertitudes sur

e et tand, relativement a la leurs moyennes sur les N tirages. Les résultats obtenus

permettent d’affirmer que cette méthode d’inversion est robuste au bruit de

mesure introduit par le VNA, plus particuliérement en ce qui concerne la partie réelle.
En effet, si 'on considére la bande ISM a 2,45 GHz, ’écart-type de 5; varie entre 0,1 %

et 0,5%. L’écart-type de . augmente avec la valeur moyenne de ¢.. En revanche, tan§

présente une incertitude plus importante (de 6 % & 10 %) mais celle-ci diminue & mesure

que les pertes augmentent.

2 GHz | 2,4 GHz | 2,45 GHz | 2,5 GHz | 2,6 GHz
oo /<& > (%) 0,2 0,1 0,1 0,1 0,1
Otans/<tand >(%) | 9,7 7,2 6,8 6,8 5,9

Tableau 2.8 — Ecarts-types sur la permittivité diélectrique estimée de I’échantillon n°3 (cf.

tableau 2.7) a différentes fréquences.

2 GHz | 2.4 GHz | 2.45 GHz | 2.5 GHz | 2.6 GHz
ou/<e,> (%) 0.2 0.1 0.1 0.1 0.1
Trans/<tand >(%) | 6.1 2.5 2.2 2.2 2.1

Tableau 2.9 — Ecarts types sur la permittivité diélectrique estimée de I’échantillon 4 (cf.

tableau 2.7) a différentes fréquences.

2 GHz | 2,4 GHz | 2,45 GHz | 2,5 GHz | 2,6 GHz
o /<e.> (%) 0,8 0,5 0,6 0,5 0,5
Otans/<tand >(%) | 1,2 0,7 0,9 0,8 0,8

Tableau 2.10 — Ecarts types sur la permittivité diélectrique estimée de ’échantillon n°5
(cf. tableau 2.7) a différentes fréquences.
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FIGURE 2.22 — Ecarts entre permittivités diélectriques estimées a partir des données (S,
Sa91) ou (Sag, Si2) pour lair utilise comme MUT. Superposition des mesures de 1’étude la
dérive du VNA.
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FIGURE 2.23 — Ecarts entre permittivités diélectriques estimées a partir des données (S,
S91) ou (Sa2, Siz) pour Iéchantillon de PMMA. Superposition des mesures de I’étude de
la dérive du VNA.

2.4.2.4 Incertitudes d’inversion consécutives a la dérive du VNA

Avant d’estimer 'impact de la dérive du VNA sur la permittivité diélectrique estimée,
il est important de vérifier & partir des mesures présentées en § 2.4.1.3 la réciprocité du

dispositif de mesure. Pour cela, inversons, en utilisant 'algorithme NRW, deux couples de
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paramétres S (S11, Sa1) et (Szz, Si2) obtenus au long de la mesure de dérive. Notons €,
et g5, les résultats d’inversion. Pour évaluer la symétrie du dispositif, calculons les écarts

de permittivité suivants (équations (2.56) et (2.57)).

AE; = |5;,2 - 5;,1‘ (2.56)
£ €
Atand = |2 — 2 (2.57)
57’,2 gr,l

Les figures 2.22 et 2.23 représentent, pour chaque mesure, les écarts de permittivité obtenus
pour lair et le PMMA sur la bande [1,72 GHz — 2,61 GHz|. Ils sont extrément faibles
puisqu’ils ne dépassent pas 0,003 pour 'air et 0,04 pour le PMMA. Le dispositif peut donc
étre considéré comme réciproque.

Quantifions maintenant l'effet de la dérive des mesures (VNA) sur la permittivité moyenne

estimée :

* *
é‘r,l + 67",2
2

Les figures 2.24 et 2.25 représentent la superposition des spectres diélectriques obtenus

<egl>= (2.58)

au cours du temps pour air et le PMMA ; I'épaisseur des traits est représentative de la
dispersion des résultats. Celle-ci est trés faible dans les deux cas. Les tableaux 2.11 et 2.12
quantifient pour quelques fréquences les variations maximales observées sur la permittivité
moyenne en prenant comme référence la mesure initale. Elles sont de 0,2 % pour 5;, et de
0,3% pour tand dans le cas de air. Pour le PMMA elles sont respectivement de 0,6 % et
0,1%.

Ces résultats permettent de considérer que la dérive du VINA au cours du temps
a un impact extrémement faible sur la permittivité diélectrique estimée par
inversion NRW.
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FIGURE 2.24 — Effet de la dérive du VNA sur le spectre diélectrique estimé de ’air.

2 GHz | 2,4 GHz | 2,45 GHz | 2,5 GHz | 2,6 GHz
Ae, (%) 0,3 0,2 0,2 0,2 0,2
Atand (%) | 0.3 0,2 0,2 0,2 0,2

Tableau 2.11 — Variations maximales de la permittivité diélectrique estimée de I’air en-
gendrées par la dérive du VNA.
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FIGURE 2.25 — Effet de la dérive du VNA sur le spectre diélectrique estimé du PMMA.
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2 GHz | 2,4 GHz | 2,45 GHz | 2,5 GHz | 2,6 GHz

A, (%) 0.6 0.6 0.6 0.5 0.6
Atand (%) | 0.1 0.1 0.1 0.1 0.1

Tableau 2.12 — Variations maximales de la permittivité diélectrique estimée de PMMA
engendrées par la dérive du VNA.

2.4.2.5 Incertitudes d’inversion consécutives aux incertitudes de mesure

liées & opérateur

Nous avons vu que 'opérateur était source d’incertitudes de mesure (§ 2.4.1.3). Il convient

de quantifier leur impact sur l'inversion, i.e. sur le spectre diélectrique estimé.

Considérons les N = 50 couples (Si1, So1) et (Sa2, Si2) obtenus expérimentalement lors
de I'étude de répétabilité (§2.4.1.3). Considérons les N spectres diélectriques €7, et €,

respectivement obtenus par inversion NRW de ces couples de données.

Comme en § 2.27, nous nous sommes intéressés a la réciprocité du dispositif de mesure
que nous avons quantifiée via les écarts |Ae, | et |A tan | (équations (2.56) et (2.57)). Les
écarts obtenus qui sont tout aussi faibles confirment la réciprocité du dispositif de mesure
(cf. annexe A.5).

Nous avons également quantifié I'effet des incertitudes de mesures dues a 'opérateur sur
la permittivité moyenne estimée (équation (2.58)). Les figures 2.26 et 2.27 superposent
les spectres diélectriques obtenus pour lair et le PMMA par inversion des 50 mesures de

parameétres S.

Les tableaux 2.13 et 2.14 fournissent pour quelques fréquences les écarts-types des spectres
estimés. Les ordres de grandeurs sont les mémes pour lair et le PMMA. L’incertitude sur
e, est trés faible (< 1%). En revanche, celle sur tan § est assez importante > 11 % et peut
atteindre 33,5 %.
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FIGURE 2.26 — Effet des incertitudes de mesure dues a 'opérateur sur le spectre diélectrique

estimé de ’air. Superposition des données de I'étude de répétabilité.

2 GHz | 2,4 GHz | 2,45 GHz | 2,5 GHz | 2,6 GHz
o /<& > (%) 0,8 1 1 1 1
Otans/<tand >(%) | 11,7 30,8 32,2 33 33,5

Tableau 2.13 — Ecart-type de la permittivité diélectrique estimée de l’air correspondant

aux incertitudes de mesure liées a I'opérateur.
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FIGURE 2.27 — Effet des incertitudes de mesure dues a 'opérateur sur spectre diélectrique

Fréquence (GHz)

estimé du PMMA. Superposition des données de I’étude de répétabilité.
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2 GHz | 2,4 GHz | 2,45 GHz | 2,5 GHz | 2,6 GHz
o /<e,> (%) 0,3 0,2 0,2 0,2 0,3
Otans/<tand >(%) | 24,8 21,1 25,1 23,6 23,2

Tableau 2.14 — Ecart-type de la permittivité diélectrique estimée du PMMA correspondant
aux incertitudes de mesure liées a 'opérateur.

2.4.2.6 Conclusion

L’étude des incertitudes sur la permittivité diélectrique estimée consécutives a celles sur

les paramétres S mesurés démontre la robustesse de la méthode d’inversion NRW.

En guise de synthése, le tableau 2.15 quantifie, a quelques fréquences, les écarts-types
maximums des spectres estimeés (air et PMMA confondus). En tenant compte de la somme
des incertitudes de mesure. On constate que I’écart type relatif sur 5; est d’environ 1,6 % et
qu’il atteint 40 % pour tan 0. Ces données seront utiles lors de la caractérisation diélectrique
d’échantillons de BDC afin d’évaluer les incertitudes sur le spectre diélectrique estimé.
Néanmoins, il convient de préciser que cette étude n’est pas exhaustive et
mérite d’étre approfondie en prenant en compte les sources d’incertitudes.

Par conséquent les incertitudes estimées sont sous-évaluées.

2 GHz | 2,4 GHz | 2,45 GHz | 2,5 GHz | 2,6 GHz
ou/<e,> (%) 1,6 1,6 1,5 1,6 1,6
Orans/<tand >(%) | 34,5 38 39 39,8 39,4

Tableau 2.15 — Ecarts-types maximums (données air et PMMA confondues) de la permit-

tivité diélectrique estimée en tenant compte de la somme des incertitudes de mesure.
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2.5 Caractérisation diélectrique du BDC sur un cycle

de sorption

Dans la présente section nous présentons la « caractérisation diélectrique/hydrique » du
BDC en appliquant les methodes de mesure (en cellules rectangulaires) et d’inversion (algo-
rithme NRW) décrites en § 2.4 et 2.4.2. Par « caractérisation diélectrique/hydrique » nous
entendons la mesure du spectre diélectrique du BDC conditionné a différentes humidités

relatives H R de maniére a parcourir le cycle de sorption (HR,0).

Lot de BDC n°1 | Lot de BDC n°2
i Conception Cycle n°1
Capteurs RF : série n°1
Caractérisation Cycle n°2
) Conception Cycle n°2
Capteurs RF : série n°2
Caractérisation Cycle n°3

Tableau 2.16 — Utilisation des données diélectriques/hydriques.

Au cours de nos travaux, nous avons fabriqué deux lots d’échantillons de BDC
sur lesquels nous avons réalisé trois « cycles de mesures » (tableau 2.16). Voici la

signification de ces différents lots et cycles.

Lots d’échantillons : un lot désigne un ensemble d’échantillons fabriqués avec

les mémes constituants (chénevote et liant issus des mémes lots de leurs fournisseurs
respectifs), en appliquant le méme dosage (chénevote-liant-eau) et dans les mémes condi-
tions de température. Les dosages des deux lots étaient identiques, les constituants en
théorie similaires mais approvisionnées a un an d’intervalle et ne provenant donc pas des

mémes lots des fabriquants. Le premier lot comportait deux échantillons et le second cing.

Cycles de mesures :un cycle désigne la « caractérisation diélectriques/hydriques
sur la bande [1,72 GHz — 2,61 GHz| d’un lot d’échantillons.

Le cycle n°1, effectué sur le lot n°1, a servi & mettre au point et a tester la démarche de
fabrication et de conditionnement hydrique des échantillons, ainsi que leur caractérisation
diélectrique/hydrique. Son but était également d’estimer les plages de variation de € du
BDC en fonction de HR et 6. Ces données devant servir a mettre au point la démarche de
conception de capteurs RF non invasifs de mesure hydrique : en concevant une premiére

série de capteurs (cf. chapitre 3).
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Le cycle n°2, effectué sur le lot n°2, a servi a enrichir la base de données diélec-
triques/hydriques du BDC et a tester la premiére série de capteurs RF congus en fonction
des € du lot n°1 (mesurées lors du cycle n°1). Les € du cycle n°2 ont servi a concevoir

une seconde série de capteurs RF.

Le cycle n°3, effectué également sur le lot n°2, en plus d’enrichir la base de données
diélectriques/hydriques du BDC, a servi a tester la seconde série de capteurs congue en

fonction des €f du méme lot (n°2). Ce cycle n’a pas pu étre complété (§ 2.5.2.2).

FIGURE 2.28 — Echantillons de BDC (lot n°2) aux dimensions des guides d’ondes WR430.

2.5.1 Fabrication des échantillons de BDC

Les échantillons de BDC ont été fabriqués avec 1’aide (moyens, expertise) du département
de Génie Civil de 'ENS Paris-Saclay. Leur formulation (tableau 2.17 [152]), correspond a
un rapport massique de 1,4 entre I’eau et la chaux et de 2,5 entre la chaux et la chénevotte,
ce qui correspond théoriquement [152] & une masse volumique séche de ~ 500 kg.m~3 adap-
tée a une utilisation murale [153, 154]. La chenevotte utilisée est référencée ISOCANNA
de Saint Astier et associée a une chaux BATICHANVRE de Saint-Astier. Le ta-
bleau 2.18 répertorie les masses volumiques séches préconisées pour différentes utilisations
du BDC. On observe que la formulation pour un enduit présente la masse volumique la
plus importante, laquelle peut atteindre 800kg.m~3. Ceci s’explique par un dosage en

chaux supérieur.

Nous avons fabriqué deux lots d’échantillons & un an d’intervalle. Le lot n°1 a servi a

mettre au point la démarche de fabrication, de conditionnement et de caracté-
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risation du BDC. 1l était constitué de 2 échantillons issus de 2 gachées différentes. Le lot
n°2, fabriqué un an aprés le premier, dans la perpective d’évaluer la répétabi-
lité des mesures diélectriques/hydriques, en comportait 5 issus d’une seule gachée.
De forme parallélépipédique et de dimensions 109 mm x 54 mm x 50 mm (figure 2.28) —
adaptée aux guides rectangulaires opérant dans la bande [1,72 GHz — 2,61 GHz| — les
échantillons ont été obtenus en coulant le mélange dans des moules en plastique fabriqués
par impression 3D. Une phase de prise de 28 jours a éte respectée, le temps pour la réaction

chimique entre I'eau et le liant de s’achever.

Chénevotte (g) 100
chaux (g) 350

Eau (mL) 250
Rapport eau/chaux 1,4
Rapport chaux/chénevotte | 2,5

Tableau 2.17 — Formulation du béton de chanvre utilisé.

Utilisation | Masse volumique p (kg.m-3)
Enduit 800
Mur 200
Sol 350-500
Plafond 250

Tableau 2.18 — Masse volumique du béton de chanvre pour ses différentes utilisations.

2.5.2 Conditionnement des échantillons de BDC et mesure des

cycles de sorption

La « caractérisation diélectrique /hydrique » d’échantillons de BDC sur un cycle de sorption
passe par un conditionnement des échantillons. On procéde en les placant dans une enceinte
étanche (dessiccateur) ot il sont soumis & une humidité relative HR fixée (au moyen d’une
solution saline appropriée), jusqu’a stabilisation de leur teneur en eau 6. Une fois atteint

un point { H R, 0} stable, on insére I’échantillon dans la cellule et on mesure ses paramétres
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S (cf. figure 2.9). Ces opérations (conditionnement, mesure des S;;) sont répétées de fagon
a parcourir le cycle HRvs. 6 (figure 2.30). Chaque dessiccateur est conditionné a une
humidité relative donnée et les échantillons sont déplacés d’un dessiccateur a 'autre pour

parcourir le cycle.

Afin de contréler le conditionnement des échantillons, les dessiccateurs sont équipés de cap-
teurs humidité et de température. Voici leurs caractéristiques ainsi que celles des solutions

salines :

— Capteur d’humidité : il s’agit d’un capteur capacitif de la marque Vaisala [156] Le

diélectrique du condensateur comporte un polymeére sensible aux variations d’humi-
dité et absorbant ou rejetant la vapeur d’eau en fonction des variations de HR dans
I’environnement. La variation de la quantité d’eau dans le polymére provoque une va-
riation de capacité |157|. Ce capteur mesure HR avec une précision de 3% sur la plage
HR € [0% — 90 %] et de 5% sur la plage HR € [90 % — 100 %] [158].

— Capteur de température : il s’agit d’un capteur résistif : Resistance Temperature De-

tector (RTD). La mesure de la résistance électrique permet de déduire la température
[159]. Celle-ci est donnée avec une précision de £0.5°C [158].

— Solutions salines : placée a I'intérieur du dessiccateur, une solution saline garantit, pour

une température donnée, une certaine humidité relative. Le tableau 2.19 indique, pour
les solutions salines que nous avons utilisées au cours de notre étude, les humidités
relatives pour des températures variant entre 10° et 30°C. La marge d’erreur sur HR

peut atteindre 2% dans certains cas [155].

10°C | 15°C | 20°C | 25°C | 30°C
Chlorure de magnésium (MgCl2) 33 33 33 33 32
Carbonate de potassium (K2CO3,2H20) | 43 43 43 43 43
Chlorure de sodium (NaCl) 76 76 75 75 75
Chlorure de potassium (KCl) 87 86 85 84 83
Nitrate de potassium (KNO3) 96 95 95 94 92
Sulfate de potassium (K2S04) 98 98 98 98 97

Tableau 2.19 — Humidité relative de 'air en fonction de la température pour quelques
solutions salines (en %) [155].
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Les échantillons placés dans le dessiccateur échangent de I'’humidité avec leur environ-
nement (volume du dessiccateur) jusqu’a atteindre I’équilibre hydrique (figure 2.29). On
considére celui-ci atteint lorsque Am, la variation relative de la masse de I’échantillon en
24 h, devient inférieure a 0,1 % (équation (2.59)). L’état sec {HR = 0%} s’obtient quant
a lui en placant les échantillons dans un four a 60°C jusqu’a stabilisation de leur masse.

On retrouve le choix de cette température notamment dans [160].

(2.59)

ou m; et m;_; désignent la masse de I’échantillon respectivement aux jours j et j-1. Une
pesée quotidienne des échantillons permet de suivre I’évolution de Am et de savoir quand

la stabilité est atteinte.

CEER) =

Dessiccateurs

FIGURE 2.29 — Moyens de conditionnement hydrique {H R, 6} du BDC pour la mesure
d’un cycle de sorption.

La mesure de HR se fait au moyen du capteur capacitif placé dans le dessiccateur. Celle

de 6 se fait par la méthode gravimétrique, i.e par la pesée de ’échantillon :

0(%) 2 0 — 100 —"s (2.60)

ms Mg

ol 6 est la teneur en eau massique, m la masse totale, my la masse d’eau dans I’échantillon
et m, celle de la fraction solide, alias masse séche. Ainsi on détermine € a partir des

mesures de m et de m,. La masse séche, que 'on considére comme la masse de référence
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de T’échantillon est obtenue en plagant I’échantillon dans un four a 95°C pendant 48h.
En effet, bien que les normes de ’ASTM recommendent une température comprise entre
100°C et 110°C, on a choisi une température légérement inférieure afin de ne casser la

structure du matériau et provoquer sa destruction (phénomeéne de shrinkage) [161].

20 +++

+ Désorption
+ Adsorption ey

0 (%)

0 20 40 60 80 100
HR (%)

Figure 2.30 — Mesure d’un cycle de sorption {HR,0} du BDC : les nuages de points
représentent les mesures sur les différents échantillons.

2.5.2.1 Cycle de sorpion du lot de BDC n°1

Lors du cycle de mesures n°1, réalisé sur le lot d’échantillons n°1, nous ne disposions pas
des outils nécessaires a I’automatisation des mesures de 7" et HR, c’est & dire de capteurs
de température et d’humidité pour chaque dessiccateur ni d’une centrale d’acquisition.
Néanmoins, un hygrométre couplé a un thermocouple a permis de réaliser « manuellement »

un suivi régulier de ’évolution de HR et T dans le dessiccateur.

La figure 2.31 représente les cycles de sorption des deux échantillons du lot n°1. On observe
dans chacun des cas un comportement hystérétique, 6 culminant & environ 18 % pour
HR = 98%. Les variations observées, aussi bien qualitativement que quantitativement,

correspondent relativement bien a celles obtenues dans [152].

En ce qui concerne la variabilité des mesures, les écarts A = 0y — 0, entre les deux

échantillons, pour HR fixée, n’excédent pas 1 %. Toutefois, deux échantillons est un nombre
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insuffisant pour apprécier la variabilité des caractéristiques, raison pour laquelle, entre

autres, un second lot de 5 échantillons a été fabriqué.

Il faut noter que la réalisation de ce premier cycle de mesures a nécessité 8 mois, soit

environ 1 mois par point du cycle (temps de conditionnement).

—w— Echantillon 1.
—— Echantillon 2.

20

(%)

0 20 40 60 80 100
HR (%)

FIGURE 2.31 — Cycles d’hystérésis des échantillons de BDC du lot n°1.

2.5.2.2 Cycles de sorpion du lot de BDC n°2

Tirant les enseignements de la caractérisation du lot n°l (cycle de mesures n°l) nous
avons fabriqué un second lot d’échantillons sur lequel nous avons effectué un cycles de
mesure complet (cycle n°2), puis un cycle incomplet (« cycle » n°3), faute de temps. Pour
le condionnement du lot n°2, nous avons équipé les dessiccateurs de capteurs d’humidité
et de température et procédé a une mesure automatisée de HR et T, grace a une centrale

d’acquisition. € étant mesurée parallélement par gravimétrie.

La tempétature ambiante de la piéce ot se trouvaient les dessiccateurs était simplement
controlée par le systéme d’air conditionné, avec les aléas que cela comporte. Dans ces
conditions, les cycles de sorption mesurés ne peuvent étre considérés comme isothermes la

température pouvant varier d’'un point du cycle a un autre.

La figure 2.32 présente les cycles de sorption des 5 échantillons du lot n°2 obtenus au
cours du cycle de mesures n°2. La figure 2.33 illustre les mémes résultats, en présentant
la valeur moyenne et les écarts-types des 5 échantillons et en y superposant les deux
points du « cycle » de mesure n°3. Comme pour le cycle n°l, on retrouve le comportement

hystérétique attendu attendu, 6 culminant cette fois & 20 % pour HR = 94 %. Quant aux
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deux points de mesure cycle n°3, ils sont proches de ceux du cycle n°2. En ce qui concerne
la variabilité des mesures, les écarts A6 entre les différents échantillons, pour HR fixée,

sont compris entre 0,,;, = 1,3% et 0,0 = 2,6 %.

—— Echantillon 1
—w— Echantillon 2
—w— Echantillon 3
~—w— Echantillon 4
~—»— Echantillon 5

(%)

0 20 40 60 80 100
HR (%)

Figure 2.32 — Cycles de sorption des échantillons du lot n°2 correspondant au cycle de
mesures n°2 et n°3 : caractéristiques individuelles des 5 échantillons.

—F—Cycle 2
—&—Cycle 3

6 (%)

0 20 40 60 80 100
HR (%)

Figure 2.33 — Cycles de sorption des échantillons du lot n°2 correspondant au cycle de
mesures n°2 et n°3 : caractéristique moyennée sur les 5 échantillons.

Enfin, soulignons & nouveau qu’un cycle de mesure est un travail de longue haleine. Le

cycle n°2 a duré 18 mois, en comptant les 6 mois d’interruption du confinement de 2020,

107



Chapitre 2. Caractérisation du spectre diélectrique RF du BDC

pour cause de pandémie de Covid 19 (le site ot nous effectuions les mesures étant fermé).

Abstraction faite du confinement, le cycle de mesures n°2 a pris 12 mois pour 9 points de
mesure {HR, 0}.

2.5.3 Paramétres S des échantillons de BDC

Rappelons le protocole expérimental utilisé pour la caractérisation diélectrique d’échan-
tillons de BDC :

1. Paramétrage du VNA (fréquences, nombre de points... ).
2. Branchement des transitions et des guides d’onde au VNA.
3. Calibrage du banc (méthode TRL).
4. Caractérisation de matériaux de référence (PTFE, air...).
5. Mise en place des échantillons, puis mesure des paramétres S.
6. Inversion des paramétres S.
Les parametres S;; et S;; de chacun des échantillons d’un lot de BDC ont ainsi été mesurés

au moyen du banc illustré figure 2.13, puis inversés afin d’obtenir leur spectre diélectrique
sur la bande [1,72 GHz — 2,61 GHz]|.

2.5.3.1 Mesures de référence

Les mesures de référence concernent les paramétres S de MUT dont on connait
a priori la permittivité diélectrique sur la gamme de fréquence choisie. Elles
sont utiles afin de valider la démarche de caractérisation. Nous avons choisi trois
matériaux de référence : I'air (e, = 1), le polytétrafluoroéthyléne (PTFE), plus connu sous
I’appelation commerciale de Téflon (¢, € [1,9 — 2,1], tand € [10~* — 107%]) et le PMMA
(e, € [2,2—2,5], tans € [0,005 — 0,03]) [162, 163, 164].

La figure 2.34 représente les paramétres S mesurés pour ces matériaux. En ce qui concerne
lair, |S;;| < —60dB. Ceci témoigne d’une adaptation d’impédance entre le porte échan-
tillon et les transitions et extensions de la cellule de mesure, elles mémes remplies d’air
(figure 2.9). Conformément aux faibles pertes diélectriques de air, 'atténuation sur les
|S;;| est trés faible : < 0,2 dB sur la majeure partie de la bande. En ce qui concerne le PTFE
et le PMMA, 'adaptation est moins bonne et les atténuation supérieures, tout en ne dé-
passant pas 1,5dB sur 'essentiel de la plage de mesure. Ces résultats sont conformes
aux caractéristiques de ces matériaux. La validation de la méthode d’inversion sera

quant a elle traitée en § 2.5.4.1.

108



2.5. Caractérisation diélectrique du BDC sur un cycle de sorption

0 T T T T T 200 .
Air.
10+ - 150 F ——PTFE.
20t —PMMA.
- 100 - 1
-30
~ o sof
= 40 &
= ;1\: 0
= -30 L
60 =50
20 100}
80t J -150 |
-90 : : : : : -200 - - - : ;
1.6 1.8 2 22 24 2.6 28 1.6 18 2 22 24 2.6 28
Fréquence (GHz) Fréquence (GHz)
0 , , , — 200 , , : : .
150} \k
05
100 ¢
— At P
:i ",:::9 0
= =
mo L *
15 S0t
5 -100 —\\*---.__;---.________
150} %
~—|
25 : : . . . -200 . : : : :
1.6 1.8 2 22 24 26 28 1.6 1.8 2 22 24 2.6 28
Fréquence (GHz) Fréquence (GHz)

FIGURE 2.34 — Mesures des paramétres S des matériaux de référence (air, PTFE, PMMA)
sur la bande [1,72 GHz — 2,61 GHz]|.

2.5.3.2 Parameétres S du lot de BDC n°1 : cycle de mesures n°1

Les figures 2.35 représentent les paramétres S du premier cycle de mesures, lequel portait
sur le lot échantillons n°l. Il s’agit des S;; et S;; moyennés sur les deux échantillons de

BDC aux différentes humidités relatives auxquelles ils ont été exposés au cours du cycle.

En ce qui concerne |S;;|, on observe qu’il n’excéde jamais -5dB et tend a diminuer avec la
teneur en eau. Ceci s’explique par la désadaptation d’'impédance entre le porte échantillon
rempli de BDC et les portions de guide d’onde & air situées de part et d’autre, et par le
fait que plus la quantité d’eau dans les pores du BDC augmente au détriment de I'air, plus

la désadaptation est grande par rapport aux guides a air.

Quant au coefficient |S;;|, qui refléte la transmission des ondes au travers de I’échantillon,
il dépend non seulement de la partie réelle de sa permittivité et de son facteur de pertes
tan d. Les pertes étant plus grandes dans ’eau que dans I’air, on observe logiquement que

|S;;] diminue (augmentation des pertes) & mesure que la teneur en eau du BDC augmente,

109



Chapitre 2. Caractérisation du spectre diélectrique RF du BDC

passant d’une attenuation moyenne (sur la bande) d’environ 1dB dans le matériau sec a
8dB lorsque 0 = 17,6 %.

Quant a la phase des paramétres S, et notamment ¢(S;;), elle dépend de e et de la
longueur L de I’échantillon. L détermine notamment la rotation de phase tandis que 5;,

influe sur la pente de variation de phase.

Notons que les écarts entre les paramétres S des deux échantillons est faible (cf. annexe
figures A.10 et A.11).
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FIGURE 2.35 — Moyenne des paramétres S des 2 échantillons du lot n°1, aux points (H R, 0)
du cycle de mesures n°1, sur la bande [1,72 GHz — 2,61 GHz|. Traits hachurés : adsorption ;
traits continus : désorption. La lettre « a » désigne 'adsorption et « d » la désorption.

2.5.3.3 Paramétres S du lot de BDC n°2
a) Cycle de mesures n°2
Pour le second cycle de mesures, qui portait sur le lot de BDC n°2, I’humidité rela-

tive des échantillons s’échelonnait entre 0% et 94 %, contre 98 % pour le premier cycle.

Qualitativement les tendances d’évolution des paramétres S du cycle n°2 en fonction de
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{HR, 0} sont similaires a celles du cycle n°1, en particulier pour S;; (figure 2.36). Par
Siil;

ce qui tend a indiquer des différences de permittivités entre les échantillons du lot n°1 et

contre, quantitativement, on observe des différences, aussi bien concernant|S;;| que

ceux du lot n°2. Cette hypothése sera confirmé en § 2.5.4.

En ce qui concerne la dispersion entre les parameétres S des 5 échantillons du lot n°2, celle-
ci peut étre considérée comme relativement faible. Pour en juger, nous invitons le lecteur
a consulter 'annexe A.7. Pour une appréciation quantitative de la dispersion entre les
échantillons nous renvoyons le lecteur aux sections § 2.5.4.2 et 2.5.4.3 ot elle sera illustrée

au travers des écart-types des € obtenues aprés inversion des parameétres S.
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FIGURE 2.36 — Paramétres S du lot de BDC n°2 (moyennés sur les 5 échantillons) aux
points { HR,0} du cycle de mesures n°2, sur la bande [1,72GHz — 2,61 GHz|. Traits ha-
churés : adsorption; traits continus : désorption. La lettre « a » désigne ’adsorption et
« d » la désorption.

b) Cycle de mesures n°3

Pour le troisiétme cycle de mesures, qui portait aussi sur le lot échantillons n°2, seuls

deux points de mesure { HR, 0} ont pu étre réalisés pour cause de fermeture des installa-
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tions pendant 6 mois (mesures de confinement liées a la pandémie de Covid 19). Les points
{HR, 6} en question, mesurés en phase de sorption, valant {32 %, 4,8 %} et {65 %, 5,6 %}.

Les paramétres S mesurés sur ce cycle sont fournis en annexe A.8. Ces mesures sont en

accord avec celles du cycle n°2.

2.5.3.4 Synthése sur les paramétres S du BDC

Nous avons parcouru le cycle de sorption d’échantillons de BDC et mesuré leurs paramétres
S sur la bande [1,72 GHz — 2,61 GHz| en vue de déterminer leurs spectres diélectriques par
inversion (méthode NRW : § 2.4.2) d’un modéle direct analytique reliant € (f) a S;; (f)
et S;; (f). Etape que nous présentons en § 2.5.4.

Concernant les caractéristiques générales des paramétres S mesurés, soulignons trois prin-

cipaux résultats :

— Plus ’humitité des échantillons augmente, plus on constate (via Sy;) une désadap-
tation entre le MUT et le guide a air placé en amont ; et plus, d’autre part, on constate
(via S;;) que Patténuation dans I’échantillon augmente. Des résultats cohérents avec

les caractéristiques diélectrique de 'eau.

— L’évolution des S;; et S;; au cours du cycle de sorption, i.e. le décalage progressif

des courbes, est cohérente avec celle des caractéristiques hydriques {HR, 0}.

— La dispersion des parameétres S des échantillons d’un méme lot est relative-
ment faible (annexes A.6, A.7, A.8). Ce point sera évalué quantititativement a partir

de leur spectre diélectrique.

Rappelons pour finir que nous avons aussi utilisé notre banc expérimental pour mesurer
les paramétres S de diélectriques de référence (de permittivité connue), ceci dans le but

de valider par la suite la méthode d’inversion.

2.5.4 Spectre diélectrique du BDC

Dans cette section nous présentons et analysons les spectres diélectriques obtenus par
inversion des paramétres S mesurés en cellule rectangulaire sur des échantillons de BDC,
en parcourant leur cycle de sorption. Au préalable, a des fins de validation, nous appliquons

la méthode d’inversion, a des matériaux de référence.
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2.5.4.1 Diélectriques de référence

La figure 2.37 fournit les spectres diélectriques obtenus par inversion des paramétres S
mesurés sur la bande [1,72 GHz — 2,61 GHz| sur les matériaux choisis comme références,
a savoir l'air, le PTFE et le PMMA (§ 2.5.3.1).

En ce qui concerne 5;, les spectres issus de l'inversion des mesures sont conformes aux
caractéristiques typiques : en effet, pour l'air la moyenne sur la bande vaut <£;> = 1, avec
un écart maximum de ‘Ae;‘ = 4% pour le PTFE <5;,> = 2,47, avec ‘AE;} = 5% et pour
le PMMA <5;> = 2,08, avec ‘As; = 1%.

En ce qui concerne la partie imaginaire de ¢, au dela de 2GHz les valeurs obtenues
sont conformes aux caractéristiques typiques, puisque tand < 0,01, excepté a certaines

fréquences présentant des pics. En deca de 2 GHz la valeur des pertes diverge.

Ces résultats d’inversion conformes aux spectres diélectriques typiques de ’air,
du PTFE et du PMMA constituent une validation de I’algorithme d’inversion.
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FIGURE 2.37 — Spectre diélectrique sur la bande [1,72 GHz — 2,61 GHz| de diélectriques
de référence (air, PTFE et PMMA).

2.5.4.2 Spectres diélectriques du lot de BDC n°1 : cycle de mesures n°1

La figure 2.38 représente les spectres diélectriques issus de l'inversion des paramétres S
du premier cycle de mesures, lequel portait sur le lot d’échantillons de BDC n°1. 1l s’agit
des moyennes des spectres des 2 échantillons aux différentes points {H R, 0} du cycle de

sorption.
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FIGURE 2.38 — Spectre diélectrique du lot de BDC n°1 (moyenné sur les 2 échantillons),
aux points {HR, 6} du cycle de mesures n°1, sur la bande [1,72 GHz — 2,61 GHz|. Traits
hachurés : adsorption ; traits continus : désorption. La lettre « a » représente I’adsorption
et «d» la désorption.

On constate que la permittivité diélectrique du BDC augmente avec I’humidité
des échantillons. Un résultat cohérent avec le fait que les paramétres 5; et tand de I'eau
sont trés supérieurs a ceux des autres constituants du BDC. Par ailleurs, on observe que

le spectre diélectrique, a { HR, 0} donnés, est rélativement constant au dela de 2 GHz.

Quantitativement, on note que la moyenne de 5; sur la bande passe de <5;> ~ 2.4 pour
HR=0%, a (e, ~ 5 pour HR = 98 %.

Quant a tand, sa moyenne sur la bande au dela de 2 GHz s’échelonne de (tand) ~ 0,025
pour HR = 0%, a (tand) ~ 0,2 pour HR = 98 %.

Considérons maintenant les variations de permittivité du BDC en fonction { HR, 0} obte-
nues a une fréquence donnée : 2,45 GHz, choisie car située au centre de la bande ISM pour

laquelle nous nous proposons de concevoir des capteurs hydriques.

On observe (figures 2.39 et 2.40) que ces variations suivent un cycle d’hystérésis conforme

au cycle de sorption mesuré par la méthode gravimétrique (figure 2.31).

Les figures 2.39 et 2.40 indiquent par ailleurs, sous forme d’écarts-types les incertitudes sur
la permittivité estimée dues aux incertitudes de mesure (caractérisées en § 2.4.2.6). Ces
derniéres sont liées au VNA et a 'opérateur. Le cacul est fait en additionnant les différentes
incertitudes en cause dont on prend les pires cas. Les incertitudes sur I'estimation de €/. sont
faibles, caractérisées par un écart-type maximum sur le cycle de 2 %. Celles sur 'estimation

de tan d sont plus conséquentes, avec un écart-type pouvant atteindre 40 %.
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Figure 2.39 — Partie réelle de la permittivité di¢lectrique a 2,45 GHz du lot de BDC n°1
(moyennée sur les 2 échantillons) aux points { HR, 0} du cycles de mesures n°l. Les barres
d’erreur représentent les écarts-types maximums causés par les incertitudes de mesure.

tand
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Figure 2.40 — Partie imaginaire de la permittivité diélectrique a 2,45 GHz du lot de BDC n°1
(moyennée sur les 2 échantillons) aux points{ HR, 0} du cycles de mesures n°l. Les barres
d’erreur représentent les écarts-types maximums causés par les incertitudes de mesure.

Pour ce qui est de la caractéristique liant la permittivité diélectrique a la teneur en eau, on
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remarque sur les valeurs moyennes, une relation entre les grandeurs diélectriques et gravi-

métrique, ce qui sera intéressant a exploiter lors de la phase de conception des capteurs.
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Figure 2.41 — Moyenne de la partie réelle de la permittivité diélectrique a 2,45 GHz, du lot
de BDC n°1 (moyennée sur les 2 échantillons) en fonction de 6 des cycles de mesures n°1
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Figure 2.42 — Facteur de pertes moyen a 2,45 GHz, du lot de BDC n°1 (moyennée sur les
2 échantillons) en fonction de 6 du cycle de mesures n°1

116



2.5. Caractérisation diélectrique du BDC sur un cycle de sorption

Les caractéristiques diélectriques individuelles des 2 échantillons du lot n°1 sont fournies
en annexe (§ A.9). Elles permettent de constater que la dispersion entre les échantillons
est faible.

2.5.4.3 Spectres diélectriques du lot de BDC n°2

a) Cycle de mesures n°2

La figure 2.43 représente les spectres diélectriques du lot d’échantillons de BDC n°2
issus de l'inversion des parametres S des cycles de mesures n°2. Il s’agit des moyennes des

spectres des 5 échantillons aux différentes points {H R, 6} du cycle.

Qualitativement, les caractéristiques diélectriques du lot n°2 sont similaires a celles du
lot n°1 : la permittivité augmente avec 'humidité des échantillons; & {HR, 6} donnés le

spectre est rélativement constant au dela de 2 GHz.

Quantitativement, les caractéristiques diélectriques du lot n°2 différent sensiblement de
celles du lot n°1, du moins s’agissant de .. Ainsi, pour le lot n°2 la moyenne de ¢, sur
la bande passe de <€;> ~ 1,9 pour HR = 0% a <5;,> ~ 3,8 pour HR = 94 %, contre
<5'T> ~ 2. 4pour HR= 0% et <5;> ~ 5 pour HR = 98 % pour le lot n°1.

Par contre, s’agissant de tand, les caractéristiques du lot n°2 sont quantitativment assez

proches de celle du lot n°1 : la moyenne sur la bande au delad de 2 GHz s’échelonnant de
(tand) ~ 0,025 pour HR = 0%, a (tand) ~ 2,05 pour HR = 94 %.
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FIGURE 2.43 — Spectre diélectrique du lot de BDC n°2 (moyenné sur les 5 échantillons)
aux points {HR, 0} du cycle de mesures n°2 sur la bande [1,72 GHz — 2,61 GHz|. Traits
hachurés : adsorption ; traits continus : désorption. La lettre « a » désigne ’adsorption et
« d » la désorption.
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Deux causes peuvent expliquer les différences quantitatives entre 6; des lots n°1 et 2 :

— La chaux utilisée pour le lot n°2 provient du méme fabriquant que celle du lot n°l et
correspond en principe aux mémes spécifications mais il ne s’agit pas du méme lot de

chaux. ..

— La fabrication : les échantillons du lot n°1 ont été découpés dans des blocs de BDC

plus grands tandis que ceux du lot n°2 ont été coulés directement dans un moule aux

dimensions du porte échantillon.

Les variations de permittivité du BDC en fonction de {HR, 0} obtenues a la
fréquence 2,45 GHz suivent un cycle d’hystérésis conforme au cycle de sorption

mesuré par la méthode gravimétrique (figures 2.44, 2.45 et 2.33).

Les caractéristiques diélectriques individuelles des 5 échantillons du lot n°2 sont fournies
en annexe (§ A.10). Elles permettent de constater que la dispersion entre les échantillons
est faible.

b) Cycle de mesures n°3

Les spectres diélectriques du lot de BDC n°2 issus de linversion des paramétres S du
cycle n°3 sont fournis en annexe (§ A.11, figure A.30). Ce cycle est incomplet, étant limité
a deux points { HR, 8} en phase d’adsorption.

Les résultats obtenus concordent avec le cycle de mesures n°2 réalisé sur le méme lot,
comme en témoigne la superposition des données des deux cycles a 2,45 GHz (figures 2.44

et 2.45). Ils appellent les mémes commentaires qu’en § 2.5.4.3.
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Figure 2.44 — Partie réelle de la permittivité diélectrique a 2,45 GHz, du lot de BDC n°2
(moyennée sur les 5 échantillons) aux points {HR,0} des cycles de mesures n°2 et n°3
Les barres d’erreur représentent les écarts-types maximums causés par les incertitudes de
mesure.
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Figure 2.45 — Facteur de pertes a 2,45 GHz, du lot de BDC n°2 (moyennée sur les 5
échantillons) aux points {HR, 0} des cycles de mesures n°2 et n°3 Les barres d’erreur
représentent les écarts-types maximums causés par les incertitudes de mesure.

119



Chapitre 2. Caractérisation du spectre diélectrique RF du BDC

Les figures 2.46 et 2.47 représente les variations de permittivités a 2,45 GHz en fonction de
la teneur en eau moyenne obtenue sur les 5 échantillons sur les cycles 2 et 3. On observe,
tout comme pour le lot 1, une variation linéaire entre la partie réelle de la permittivité et

la teneur en eau, ce qui sera exploité pour la conception de capteurs hydriques.

4 T T 1

3.5 *

<e >

1.5 : : :

0 5 10 15 20
<@#> (%)

Figure 2.46 — Moyenne de la partie réelle de la permittivité diélectrique a 2,45 GHz, du lot

de BDC n°2 (moyennée sur les 5 échantillons) en fonction de 6 des cycles de mesures n°2

et n°3
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Figure 2.47 — Facteur de pertes moyen a 2,45 GHz, du lot de BDC n°2 (moyennée sur les
5 échantillons) en fonction de 6 des cycles de mesures n°2 et n°3
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2.6. Conclusion

Pour les caractéristiques individuelles des 5 échantillons voir en annexe (§ A.11).

2.6 Conclusion

Nous avons réalisé la caractérisation diélectrique d’échantillons de BDC sur un cycle de
sorption sur la bande [1,72 GHz — 2,61 GHz| a partir de mesures en transmission et réflexion
faites avec une cellule en guides d’ondes rectangulaires. Cette approche expérimentale a
été choisie de préférence & d’autres notamment pour des questions de compatibilité avec
les contraintes de fabrication et de conditionnement hydrique des échantillons. Il est en
effet nécessaire que la taille de ces derniers soit suffisante pour prendre en compte les
hétérogénéités du BDC, tout en n’étant pas trop grande afin de limiter le temps nécessaire

a leur conditionnement hydrique.

Pour caractériser le spectre di¢lectrique du BDC sur un cycle de sorption nous avons établi

une procédure dont nous rappelons les étapes :

— Fabrication des échantillons de BDC : la formulation que nous avons utilisée correspond

A une utilisation murale. Les échantillons aux dimensions de la cellule de mesure REF ont
été fabriqués par découpe (lot n°1) ou a aide de moules réalisés par impression 3D (lot
n°2).

— Conditionnement hydrique : effectué en plagant les échantillons dans des enceintes

contenant des solutions salines appropriées. Leurs caractéristiques étant suivies grace a

des capteur d’humidité et de température et par gravimétrie.

— Mesure de paramétres S : effectuée sur la bande [1,72 GHz — 2,61 GHz|, un choix motivé

par la perspective de concevoir des capteurs hydriques dans la bande ISM a 2,4 GHz.

— Inversion des mesures : cette étape a consisté a déterminer le spectre diélectrique des

échantillons de BDC par inversion (au moyen de la méthode NRW) d’un modéle direct

analytique reliant €7 (f) aux paramétres S.

Deux lots d’échantillons de BDC comportant respectivement 2 et 5 échantillons ont été
carctérisés en mettant en ceuvre ’approche ci-dessus. Un cycle de mesures complet a été
mené a bien sur chacun des lots et un second « cycle » a été entamé sur le lot n°2, limité

a deux états hydriques{ H R, 0}, faute de temps.
De ces mesures nous retiendrons les résultats les suivants :

— Qualitativement les caractéristiques diélectriques des lots n°1 et n°2 sont similaires : on
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observe d’une part que la permittivité (aussi bien 6; que tand) augmente avec I’humidité
des échantillons et d’autre part qu’a { HR, 0} donnés le spectre est rélativement constant
au dela de 2 GHz. Par ailleurs, les variations de permittivité du BDC en fonction de
{HR, 0} observées a une fréquence donnée suivent un cycle d’hystérésis conforme au

cycle de sorption.

— Quantitativement, en ce qui concerne 6; les caractéristiques du lot n°2 différent quelque
peu de celles du lot n°l. Ainsi, pour le lot n°l la moyenne de 5; sur le spectre passe
de <€;> ~ 2.4 pour HR = 0% a <€;> ~ 5 pour HR = 98%; contre <€;> ~ 1,9
pour HR=0% et <5;> ~ 3,8 pour HR = 94 % pour le lot n°2. Quant aux pertes, les
caractéristiques (tand) des deux lots sont relativement proches. Les différences sur &/,
peuvent s’expliquer par des différences au niveau de la chaux utilisée et du procédé de

fabrication des échantillons (découpe ou moulage).

— Nous avons porté une attention particuliére & 1’estimation des incertitudes de mesure
(lices a I'appareil de mesure et a 'opérateur) et & leur impact sur le spectre diélectrique
estimé. In fine, les incertitudes sur ’estimation de e; sont faibles, caractérisées par un
écart-type maximum sur le cycle < 3% (exemple du cycle n°2). Celles sur I'estimation

de tan d sont plus conséquentes, avec un écart-type atteignant 40 % dans certains cas

— Les mesures sur le lot n°2 ont permis une évaluation de la dispersion entre les échan-
tillons. Si 'on considére €, & 2,45 GHz, I'écart type de permittivité, a {HR, 6} donnés,
est compris dans la gamme [2,4% — 6,1 %].

Soulignons un résultat important pour la suite de cette étude : les variations de e; sur
un cycle de sorpion s’échelonnent entre [2,4 — 5] pour le lot n°1 et [1,9 — 3,8]
pour le lot n°2, elles sont significatives et permettent d’envisager la conception
de capteurs hydriques basés sur de s mesures RF dans la bande ISM 4 2,45 GHz.

Ce qui fera 'objet du chapitre suivant.

Pour finir, quelques enseignements et perspectives

Un point essentiel a souligner a propos de I'étude présentée dans ce chapitre est la durée
d’un cycle de mesures (couvrant 'hystérésis de sorption) : de 8 & 12 mois dans notre cas,
étant donné qu’il a fallu plusieurs semaines pour conditionner un échantillon a un état
{HR,0} donné. Notons que cette durée dépend du volume des échantillons. En fonction
des fréquence visées elle peut donc étre plus ou moins longue, la taille d’une cellule de me-
sure étant inversement proportionnelle a la fréquence minimum. Dans 'optique de futures

études, la durée des mesures est donc un paramétre & prendre en compte. A ce propos,
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mentionnons quelques perspectives :

— Formulation des échantillons : d’autres formulations de BDC pourraient étre envisagées

ainsi que d’autres matériaux comme le béton de polystyréne.

— Conditionnement : Placer si possible les dessiccateurs dans une piéce a température

constante ou dans une enceinte climatique permettrait d’envisager des mesures iso-

thermes.

— Mesures RF : D’autres bandes de fréquences pourraient étre envisagées moyennant une

réflexion sur la maniére de réaliser les échantillons (conception de moules adaptés) afin

de respecter les géométries des cellules de mesure.

— Inversion : D’autres algorithmes pourraient étre envisagés et comparés a la méthode
NRW.
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Chapitre 3

Conception et caractérisation de

capteurs hydriques pour I’évaluation
non destructive du BDC

3.1 Introduction

Au chapitre 2 nous avons présenté la caractérisation diélectrique sur la bande [1,72 GHz
— 2,61 GHz| d’échantillons de BDC sur un cycle de sorption. Deux lots de BDC comportant
respectivement 2 et 5 échantillons ont été caractérisés. Les variations de e, sur un tel cycle
sont, significatives, elle s’échelonnent entre [2,4 — 5| pour le lot n°1 et [1,9 — 3,8] pour le
lot n°2, ce qui permet d’envisager la conception de capteurs hydriques basés sur
des mesures RF dans la bande ISM & 2,4 GHz. C’est I'objet du présent chapitre.
Nous y proposons des capteurs pour deux applications : la mesure non invasive
de la teneur en eau d’un mur de BDC et la caractérisation de I’effet tampon
hydrique d’un tel mur.

Aprés des rappels sur les capteurs, leurs caractéristiques et incertitudes de mesure, nous
traitons ces deux applications.

Nous considérons 'utilisation d’antennes patchs comme capteurs hydriques
non invasifs pour le BDC et concevons de tels dispositifs en jouant sur la géométries
de I’élément rayonnant (rectangulaire ou circulaire) et le substrat diélectrique (FR4 et
Polyguide). Puis, nous caractérisons les différents capteurs fabriqués a 1’aide de mesures
sur du BDC.

Pour le suivi hydrique de ’effet tampon d’un mur de BDC nous proposons un
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capteur a résonateurs en anneaux. Nous concevons un dispositif & double résonateur

que nous caractérisons a l'aide de mesures sur des diélectriques de référence.

3.2 Rappels sur les capteurs

Nous rappelons ici les principales notions et définitions concernant les capteurs auxquelles

nous nous référons par la suite.

3.2.1 caractéristiques d’un capteur [165]

Un capteur est un dispositif permettant I’estimation d’une grandeur X appelée mesurande.
Il repose sur la mise en ceuvre d’un principe physique, chimique, biologique. .. permettant

d’obtenir un signal de sortie Y sensible aux variations de X.

Caractéristique entrée-sortie : Le fonctionnement d’un capteur est en partie décrit
par sa caractéristique entrée-sortie, laquelle représente les variations de Y en fonction de
X (figure 3.1).

Y
140
130
120
110

0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 X
Figure 3.1 — Caractéristique entrée-sortie d’un capteur (les échelles sont arbitraires).

A partir de la grandeur de sortie Y on réalise une mesure X consistant en une estimation du
mesurande X. D’une maniére générale cette estimation tient compte de la caractéristique
entrée-sortie mais également des incertitudes de mesurage. Ainsi, la mesure X procéde-t-
elle souvent d’opérations de traitement du signal tenant compte des propriétés statistiques
du signal de sortie du capteur. Notons aussi qu’un capteur s’intégre souvent dans une
chaine d’instrumentation visant a conditionner (mettre en forme) les signaux de sortie, de
fagon & leur conférer des propriétés facilitant leur exploitation (par exemple une linéarité

de la caractéristique (X,Y).
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Dynamique de mesure : La dynamique de mesure est la différence | X0 — Xoninl

entre les valeurs extrémes mesurables par un capteur avec une marge d’erreur donnée.

Résolution : La résolution désigne la plus petite variation 60X de mesurande que le

capteur est capable de détecter. Elle est liée au bruit généré par le capteur.

Sensibilité : La sensibilité représente la variation de la grandeur de sortie Y en fonction
du mesurande X en un point donné de la caractéristique entrée-sortie. C’est donc la pente

de la tangente a cette courbe.

(3.1)

ay
|

point d'étude

Linéarité : Un capteur peut présenter une caractéristique entrée-sortie dont les varia-
tions sont linéaires pour une certaine plage de valeurs du mesurande. Dans cette plage, la
sensibilité du capteur est évidemement indépendante de la valeur du mesurande. Souvent,
la linéarité de la caractéristique entrée-sortie est approximative et il peut étre utile de
linéariser cette caractéritique au moyen de la droite s’en approchant le mieux au regard
d’un certain critére, par exemple des moindres carrés. On définit relativement a cette
droite ’écart de linéarité, exprimé en %, comme ’écart maximum entre la caractéristique

réelle et la droite approchée (figure 3.2).

Dans les études qui suivront, nous utiliserons le carré du coefficient de corrélation linéaire
R?, alias coefficient de détermination linéaire de Pearson, afin de juger de la validité

d’une régression linéaire :

oll les Y; sont les mesures, Y leur moyenne et les Y; les estimées par régression linéaire. Il va
de soi que plus R? est proche de 1, plus la régression linéaire est proche de la caractéristique

entrée-sortie.
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Y

140 Caractéristique linéarisée _
130

120
110{  “Emax

Caractéristique réelle

0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 X

Figure 3.2 — Linéarité d’un capteur (les échelles sont arbitraires).

3.2.2 Incertitudes de mesure [165]

Les mesures réalisées au moyen d’un capteur comportent des incertitudes ou erreurs que
I'on classe généralement en deux catégories : les erreurs systématiques et les erreurs

accidentelles .

ou X [n]| désigne la réalisation d’une mesure (tirage n°® n), X, représente la valeur vraie
du mesurande, by le biais des mesures (erreur systématique) et b[n] le bruit (erreur acci-

dentelle) de la n'*™ mesure.

Ces erreurs peuvent étre causées par le capteur lui-méme, son environnement, ou par
Iopérateur. Pour qualifier et quantifier les incertitudes de mesure on se référe aux notions
de justesse, de fidélité et de précision. Quantitativement les erreurs peuvent étre

appréciées au moyen d’une étude statistique sur les résultats des mesures.

Justesse : La justesse d'un capteur désigne sa capacité donner des mesures proches en

moyenne de la valeur vraie.

Fidélité : La fidélité d’'un capteur refléte sa capacité & donner des mesures proches de
la valeur moyenne. Statistiquement la fidélité peut étre estimée par 1’écart type o

des mesures, lequel refléte leur dispersion par rapport a la moyenne (équation (3.4)).

o— \/E (x -7 (3.4)

ou E [.] désigne I'espérance d’une grandeur aléatoire.
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Précision : La précision d’un capteur refléte sa capacité a donner des mesures a I'intérieur
d’un intervalle autour de la valeur vraie du mesurande. Ainsi, un capteur précis est a la
fois juste et fidéle. Notons qu’il existe des moyens de s’affranchir plus ou moins des
incertitudes de mesures. Un étalonnage; c’est a dire une mesure sur un mesurande
de valeur connue a priori (étalon) permettra de déterminer le biais de mesure en vue
de s’en affranchir. Un « moyennage » permettra quant a lui de s’affranchir, du moins

partiellement, du bruit et d’améliorer la fidélité de 1'estimation.

3.3 Pourquoi la technologie a éléments imprimés

Nous allons chercher a développer des capteurs RF opérant dans la bande ISM a 2,4 GHz
afin de mesurer les propriétés hydriques du BDC. Il s’agit d’exploiter les variations de
permittivité diélectrique de ce matériau en fonction de ses caractéristiques hydriques.
Quelques types de dispositifs ou topologies de circuits peuvent étre envisagés. Nous en
avons identifié trois dont nous allons examiner la pertinence au regard des contraintes
suivantes : la capacité du capteur a sonder le VER du BDC (correspondant a des tailles

maximum d’hétérogénéités ~ 2 — 3cm), le caractére non invasif de la mesure.

— Sonde a effet de bout [97] : ce type de dispositif, déja décrit au chapitre précédent, con-
siste en une ligne coaxiale s’ouvrant sur le milieu a caractériser. La modélisation des in-
teractions sonde/ MUT dépend des dimensions de I'ouverture de la sonde. Lorsque celle-
ci est petite des modeéles relativement simples a mettre en oeuvre permettent d’estimer
la permittivité diélectrique €7 du MUT, mais cette estimation se complexifie lorsque le
rayon d’ouverture est grand (a longueur d’onde donnée...). Avec un MUT présentant
des hétérogénéités importantes, comme le BDC, il convient d’utiliser une sonde a effet

de bout a large ouverture, ce qui complique la modélisation et par suite I’estimation de

*
re

€
— Antenne microruban [166] : les antennes patchs sont constituées d’un motif métallique
imprimé sur un substrat diélectrique dont la face inférieure comporte un plan de masse.
Leur alimentation par le signal RF peut prendre différentes formes : ligne microruban
reliée au patch, connecteur coaxial traversant le plan de masse... Elles sont utilisées
pour rayonner I'onde dans le milieu environnant a des fréquences qui dépendent des
dimensions du circuit. Sachant que leurs caractéristiques électriques dépendent de la

permittivité diélectrique du milieu environnant ces circuits peuvent étre utilisées comme
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capteurs a des fins de mesures de permittivité diélectrique, voire, dans le cas qui nous
intéresse, pour des mesures hydriques. Dans ce cas le MUT doit étre placé au contact
du patch et la mesure se fait via le coefficient de réflexion en entrée de celui-ci. Cette
solution est a priori intéressante pour notre application car les dimensions du patch (a 2,4
GHz) doivent lui permettre d’interagir avec le VER du BDC. De plus, la configuration
de mesure facilite sa mise en ceuvre. Nous retenons donc cette solution pour des mesures

hydriques non invasives sur le BDC.

— Résonateur microruban [166] : ce dispositif est constitué d’'un anneau et d’une ou deux
lignes microrubans (en anglais microstrip) lui apportant l’excitation électromagnétique
(§ 3.7.1, figure 3.40). A une fréquence f,.s dite de résonance, qui dépend des dimensions
de 'anneau et de la permitivité diélectrique effective, la partie imaginaire de I'impédance
d’entrée du circuit s’annule. Sa réponse en transmission est celle d’un filtre sélectif dont
la fréquence centrale f,.; et le facteur de qualité ) dépendent de la permittivité du
milieu environnant. De ce fait, un résonateur peut étre utilisé comme capteur pour sa
sensibilité a 7 d’'un MUT mis a son contact. C’est une solution que nous retiendrons
en vue de mesures locales d’humidité dans un mur de BDC (§ 3.7), sachant qu’a priori
un résonateur en anneau peut interagir avec le VER du BDC et étre mis en ceuvre de

facon relativement simple.

Nous retenons deux topologies de dispositifs RF capables d’opérer dans la
bande ISM a 2,4 GHz en vue de concevoir des capteurs hydriques pour le
BDC : les antennes patchs et les résonateurs en anneaux a éléments imprimés.
Un choix motivé par la capacité de ces capteur a interagir avec le VER du BDC, par la
facilité de mise en ceuvre des mesures et, s’agissant des antennes patchs, par le caractére

non invasif de la mesure.
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3.4 De I’antenne patch au capteur hydrique

3.4.1 Principe d’une antenne patch

Une antenne imprimée est constituée d’une couche de diélectrique (substrat) dont une
face comporte un motif métallique rayonnant, le patch, et 'autre une couche métallique
faisant office de plan de masse. Le motif est reliée a une source RF [166]. Ce type de
dispositif fut imaginée au début des années 1950 par G. Deschamps [167| avant qu'un
brevet ne soit déposé par H. Gutton et G. Boissinot quelques années plus tard [168]. Les
premiers prototypes datent des années 1970 [169, 170, 171, 172| grace a 'amélioration
des techniques de fabrication. Depuis lors celles-ci n’ont cessé de se perfectionner et les
structures de se complexifier. Aujourd’hui, on trouve ce type de circuits dans des appareils

grands publics comme les téléphones portables ou les satellites [173, 174].

Lorsqu’une source RF est associée aux deux surfaces métalliques séparées par une couche
dié¢lectrique celle-ci peut étre modélisée comme une cavité stockant un champ électrique.

Ce dispositif présente un maximum de rayonnement a une fréquence dite de résonance
f’/‘E‘S'

Une autre approche de modélisation, valable lorsque I’élément rayonnant est rectangulaire,
consiste a considérer le systéme comme une ligne de transmission coupée aux extrémités
et engendrant une fuite de champ électrique et donc un rayonnement électromagnétique
[175]. L’antenne imprimée peut alors étre modélisée comme 'association de deux fentes
rayonnantes. Deux des quatre bords du patch sont “non rayonnants”, ils correspondent
a des lignes de champ en opposition de phase. Lorsque la largeur du patch correspond
& Aesr/2, les champs provenant des deux fentes s’additionnent en phase pour produire
le rayonnement. Ainsi, le maximum du rayonnement dépend des dimensions de 1’élément
rayonnant, de la nature de I’alimentation et de la permittivité diélectrique vue par le patch.
Celle-ci, appelée permittivité diélectrique effective et notée 7, dépend de la permittivité
diélectrique du substrat et de celle des milieux situés a proximité. En effet, les lignes de

champs ne sont pas totalement confinées dans le substrat.

Une antenne patch est un circuit dont le comportement électromagnétique
peut étre décrit au moyen de grandeurs électriques. Rappelons quelques définitions

ou relations utiles les concernant [176].

Le coefficient de réflexion I'(f) a la fréquence f du signal d’entrée de I"antenne dépend
de I'impédance d’entrée Z7 (f) de I'antenne et de I'impédance caractéristique Z. de la

ligne de transmission, il est défini comme suit :
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Zin () + Ze
A partir de I'( f) on définit le rapport d’onde stationnaire ROS qui traduit ’adaptation

I'(f) (3.5)

d’impédance entre la ligne d’alimentation et ’antenne :

o LHIT()
T |1 ()]

Si cette adaptation est parfaite, le ROS vaut 1, sinon il est supérieur a 1.

ROS (3.6)

La fréquence de résonance f,.; de antenne correspond au minimum du coef-

ficient de réflexion qui se produit lorsque la partie imaginaire de Z; (f) s’annule.

D’autres caractérisitiques, comme le facteur de qualité, défini comme le ratio entre f,.q
et la bande passante a 3 dB Af peut également servir a décrire le comportement d’une

antenne.

o fres

Q@ 3.7
A7 (3.7
Alimentation coaxiale — ==
\ Substrat
Elément
rayonnant

~ Matériau sous test

Figure 3.3 — Schéma d’un capteur patch au contact d’un échantillon de BDC. La sonde
d’alimentation du capteur est ici un connecteur coaxial traversant.

3.4.2 Patch utilisé comme capteur hydrique pour le BDC

Nous nous proposons d’utiliser une antenne imprimée comme sonde de réflec-
tométrie afin de mesurer les caractéristiques hydriques du BDC. Le principe de
ce capteur est le suivant : I'antenne patch alimentée par un émetteur-récepteur RF (dans
le cadre de mesures en laboratoire il s’agit d'un analyseur de réseau vectoriel) doit étre

placée au contact du BDC et y rayonner (figure 3.3). Les variations hydriques du MUT
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provoquant celles de sa permittivité diélectrique il s’ensuit des variations de la permit-
tivité diélectrique effective du patch et par conséquent de ses caractéristiques électriques
(Z3u(f), fres---) (figure 3.4).

Comme le montre la figure 3.4, la fréquence de résonance f,.s; d’un capteur patch
au contact d’un échantillon de BDC diminue quand ’humidité de 1’échantillon
augmente (§ 3.4.4 et § 3.4.5).

| Z°](dB)

r

— HR=30%, 8= 2.1%.
— HR=40%, 6= 2.9%.
| M) +30B |-

— HR=50%, 6= 3,2%.

—— HR=60%, 6= 3,7%.

| nf rew' I ________________ J":
f: res

Figure 3.4 — Illustration du principe d’une antenne patch utilisée comme capteur hy-
drique : variations du coefficient de réflexion I' (f) en entrée du capteur pour différents
états hydriques du MUT (caractéristiques fictives).

— > f(GHz)

Compte-tenu de ce procédé de mesure, il est utile définir la sensibilité de f,., vis-a-vis des
grandeurs d’intérét que sont la permittivité diélectrique du MUT ¢}, sa teneur en eau 6

et son humidité relative HR, respectivement notées Sg;f"“"' et ng :

df

fres A res

st _‘_dz—:; (3.8)
df

Gfres | s 3.9

3.4.3 Eléments & prendre en compte dans le dimensionnement
d’un capteur antenne imprimé
Un certain nombre d’éléments sont a prendre en compte dans la conception du capteur

patch : la géométrie de I’élément rayonnant, la nature du substrat et notamment sa

constante diélectrique, ainsi que le type de circuit d’alimentation RF.
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3.4.3.1 Géométrie de I’élément rayonnant

L’élément rayonnant est la surface métallique rayonnant dans le MUT. La figure 3.5

représente quelques motifs élémentaires et en définit les paramétres géométriques.

y lw l /{T\ "t ﬁ(\\ o .}R)

AR W TS

L —_ ' 23

Rectangle Disque Triangle Anneau Ellipse

Figure 3.5 — Quelques formes d’élément rayonnant d’antenne patch [166].

Le choix du motif est principalement dicté par la surface d’interrogation du capteur et par
sa facilité de mise en ceuvre. Par exemple, le motif circulaire permet, pour un encombre-
ment donné, d’avoir la surface d’interrogation la plus grande possible avec une mise en
ceuvre simple : compte tenu de la polarisation des ondes il n’est pas nécessaire d’orienter

le capteur vis-a-vis du MUT.

Matériau Er sub tand

RTduroid 5870 [177] 2,33 0,0005 - 0,0012

Polyguide [178 2,32 0,00025

Tachyron [179] 3,04 0,0021
FR4 Epoxy 3,9 - 4,9 0,02 - 0,05

TMM10 [180] 8,97 - 9,43 0,0022

Tableau 3.1 — Caractéristiques de quelques substrats diélectriques.

3.4.3.2 Substrat diélectrique

Le substrat est caractérisé par sa permittivité diélectrique complexe ), et par son épais-

/

seur h. h ainsi que la partie réelle ¢ de la permittivité influent sur le confinement des

r,sub
lignes de champ dans le substrat. Les pertes diélectriques tan d,,, influent quant a elles
sur la dissipation de I’énergie par le substrat. Le tableau 3.1 fournit les caractéristiques

diélectriques de quelques substrats.
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Notons qu’utiliser un substrat de permittivité élevée, ou augmenter 1’épaisseur du substrat,
permet de diminuer la taille d’une antenne et donc de diminuer la surface de contact avec
le MU'T, donc la zone sondée. Le choix du substrat est donc un facteur important pour le

dimensionnement du capteur.

*
r,SU

Notons que pour le FR4, par exemple, ¢, dépend de la fréquence mais également du lot

et du fabricant.

3.4.3.3 Topologies d’alimentation

Nous nous intéressons ici au type de circuit permettant de relier I’émetteur-récepteur a

I'élément rayonnant. Nous en considérons quatre (figure 3.6) :

Ligne coaxiale : elle se présente sous la forme d’un “via”, 'ame centrale de la ligne étant
reliée a 1’élément rayonnant, sa position détermine 'impédance de I'antenne. I’avantage

de cette technique est sa facilité de mise en ceuvre (figure 3.6.a).

Ligne microruban : un ruban métallique imprimé sur le méme plan que 1’élément
rayonnant et formant une ligne de transmission avec le plan de masse vient relier 1’élément
rayonnant. Il est nécessaire de dimensionner la largeur et la position du ruban par rapport
a I'élément rayonnant afin de réaliser une bonne adaptation d’impédance (figure 3.6.b).
L’inconvénient de cette technique est que le ruban peut également rayonner. De plus,
il peut diminuer la bande fréquentielle de fonctionnement de I'antenne car le principe

d’adaptation repose sur une adaptation quart d’onde.

Alimentation mixte microruban/coaxiale : ce type d’alimentation combine les deux
configurations précédentes. L’élément rayonnant et la ligne microruban sont situés de part
et d’autre d’un plan de masse et séparés de celui-ci par une couche de substrat. Le circuit
obtenu est alors constitué de trois couches : deux couches de substrat di¢lectrique et un
plan de masse entre les deux (figure 3.6.c). La difficulté de cette topologie est de nécessiter

d’enterrer une ligne dans le substrat diélectrique (stripline).

Couplage électromagnétique : La ligne microruban qui alimente I’élément rayonnant
n’est pas en contact avec celui-ci mais suffisamment proche pour assurer un bon couplage
(figure 3.6.d). L’avantage est que cela laisse un degré de liberté quant au positionnement
de la ligne, I'inconvénient est le rayonnement parasite de la ligne qui s’ajoute a celui de

l'antenne.
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Connexion _ Ligne
3 une ligne microruban
coaxial
(b)
Lighe
microruban
(couche
inférieure)

(c) (d)

Figure 3.6 — Topologies d’alimentation d’une antenne patch (vue de dessus) : (a) ligne
coaxiale, (b) ligne microruban, (¢) coaxiale/microruban (stripline), (d) couplage électro-
magnétique.

3.4.3.4 Synthése

En résumé, le motif de 1’élément rayonnant, ses dimensions ainsi que les pro-
priétés du substrat diélectrique influent sur la fréquence de résonance du patch.
Quant au choix de la topologie du circuit d’alimentation, il dépend de la con-
figuration dans laquelle on souhaite réaliser les mesures (en contact ou non
avec le MUT, invasive ou non...). Par ailleurs, le positionnement de ’alimentation

par rapport au patch influe sur 'adaptation d’impédance.

Avant de proposer une démarche de dimensionnement de capteurs patchs pour la carac-
térisation hydrique du BDC nous apportons certains compléments : des éléments de mod-
élisation analytique et un état de 'art des mesures diélectriques et hydriques au moyen

d’antennes patchs.
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3.4.4 Antenne ou capteur patch rectangulaire [176]

3.4.4.1 Modéle de ligne de transmission : calcul des dimensions d’un patch

rectangulaire

Comme indiqué plus haut (§ 3.4.2), la fréquence de résonance f,.s d’'une antenne patch
dépend des dimensions de 1’élément rayonnant, du substrat diélectrique (permittivité et
épaisseur) ainsi que des propriétés diélectriques du matériau dans lequel Uonde est rayon-
née (figure 3.7). Pour un patch rectangulaire, le modéle dit de ligne de transmission permet
d’obtenir une relation analytique entre f,..s et ces différents paramétres [176|. I’antenne
y est modélisée par deux fentes séparées d’une distance L. Pour avoir interférences con-

structives entre leurs rayonnements il faut satisfaire I’égalité (3.10) :

L= % (3.10)

ol Acs¢ est la longueur d’onde effective, laquelle dépend des propriétés diélectriques et

géomeétriques du substrat du substrat :

Ao

Aeff = —=
\/ Erefs

ol g; ., représente la permittivité diélectrique effective, laquelle est fonction non seulement

(3.11)

la permittivité diélectrique du substrat mais aussi de I'environnement immeédiat ainsi que

des géométries du substrat et de I'élément rayonnant. e, peut se calculer comme suit

[181] :
/ 5/7’ sub + E;’ 8; sub EIT 1
€ = — + — 1/ 3.12

N ’ . . , e, ., . .
ou g, et €, sont respectivement les parties réelles des permittivités diélectriques relatives

du substrat et du MUT ; ou h est I'épaisseur du substrat et W la largeur de 1’élément

rayonnant. La fréquence de résonance du mode fondamental se calcule comme suit :

Co

2L+ 2AL) /e, o5

oll ¢y est la vitesse de propagation des ondes E.M. dans le vide (¢ = 3.10°m.s™!). La

fres = (313)

longueur AL est liée a 'impossibilité, a la fréquence de résonance, de canaliser parfaitement

le champ électrique entre 1’élément rayonnant et le plan de masse et permet de quantifier
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le débordement du champ électrique [182]. Cette longueur peut se calculer avec la formule

suivante :

e . +0,3 W 10,264
AL = 0,412h | =41 b (3.14)
ST,Bff - 0, 258

w
10,8

Elément rayonnant

A

h

—-

AN Plan de masse
(b)

Figure 3.7 — Dimensions de 'antenne patch rectangulaire. (a) Vue de dessus, (b) vue en
coupe.

Les équations (3.12) et (3.13) constituent un modéle empirique permettant
d’obtenir une expression analytique relativement triviale reliant la fréquence
de résonance d’une antenne patch a la permittivité diélectrique du MUT. En
outre, partant de ces équations, moyennant certaines hypothéses sur les valeurs
respectives de s;,sub et s; et sur les dimensions de 1’antenne, on peut ap-
proximer (par exemple a I’aide d’un développement limité) la caractéristique
fres V8. €, par une relation linéaire de pente négative inversement proportion-
nelle a s;’sub. Dans 'annexe A.12 est donnée le développement permettant de mettre
en évidence la relation de linéarité entre la fréquence de résonance et la teneur, en se
basant sur le fait, qui a été démontré dans le précédent chapitre, que la partie réelle de la

permittivité diélectrique du béton de chanvre varie linéairement avec la teneur en eau.
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3.4.4.2 Etat de ’art des mesures diélectriques et hydriques au moyen d’une

antenne patch rectangulaire

L’idée d’utiliser une antenne patch rectangulaire en contact avec un matériau afin d’en
estimer la permittivité diélectrique et dans certains cas de remonter a ses parameétres hy-
driques a déja été proposée et appliquée dans [183, 184, 185, 186, 187, 188|.

— [183] propose un capteur patch de motif rectangulaire fonctionnant autour de 5GHz,
dimensionné pour estimer la permittivité diélectrique de liquides comme le cyclohexane
a partir du décalage de la fréquence de résonance par rapport & un échantillon sous test
en PTFE (Téflon). L’élément rayonnant, de dimension centimétrique, est alimenté par
une ligne coaxiale. Les matériaux, dont la permittivité diélectrique a préalablement été
estimée par des mesures en guide d’onde, sont mis en contact avec le capteur patch. La
sensibilité de la fréquence de résonance f,.s vis & vis de la permittivité des matériaux

testés était de 'ordre de 640 MHz par unité de permittivité.

— [184] propose un capteur patch rectangulaire avec une alimentation microruban fonc-
tionnant autour de 1,9 GHz afin de caractériser la teneur en eau volumique de sables de
granulométries différentes. Les résultats montrent un décalage de f,.s en fonction de 6,

avec une sensibilité d’environ 5 MHz par pourcent de 6,,.

i

— Dans I'étude [188], un capteur patch rectangulaire imprimé sur un substrat F4B (e, ,,, =
2,65), alimenté par une ligne microruban et résonant autour de 5,8 GHz a été mis en
contact avec un matériau présentant différentes teneurs en eau (0%, 25%, 50 % et
75%). Cette étude a mis en évidence des variations de f,.s et du coefficient de réflexion
en fonction de la permittivité du MUT et de sa teneur en eau. f,., passe de 5,8 GHz a
5.7 GHz lorsque la teneur en eau passe de 0% a 75%. Quant a 'influence de la permit-
tivité diélectrique : f,os diminue, passant de 5,7 GHz a 5,12 GHz lorsque ¢, passe de 26
a 40. Les sensibilités obtenues sont donc Si™* = 1,33 MHz/% de 6 et Sj,:“ = 41 MHz

par unité de permittivité.

Le motif rectangulaire est celui pour lequel la littérature offre le plus d’exemples de cap-

teurs patch.
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3.4.5 Antenne ou capteur patch circulaire
3.4.5.1 Modéle de cavité : calcul du rayon d’un patch circulaire

La modélisation d’un patch circulaire (figure 3.8) de rayon r et d’épaisseur h consiste
classiquement a le considérer comme une cavité cylindrique. Sa fréquence de résonance
satisfait la relation 3.15 :

’

J
= mn__ (3.15)

27T7’eff 3

fres,mn

r,sub

ot J! . est le m*®™® zéro de la dérivée de la fonction de Bessel J d’ordre n. [190, 166] en
fournit les valeurs. Le mode dominant est le mode T'M;;, correspondant a m et n = 1.
Le rayon effectif r.;; est supérieur au rayon physique r, ce qui s’explique par le fait
que les lignes de champ ne sont pas parfaitement confinées entre les deux plaques mais

débordent légérement. L’équation (3.16) définit le rayon effectif qui dépend notamment

des paramétres du substrat :

Feff :7’\/1+L in (%) +1,7726] (3.16)

’/Trgr,sub

(a)

Elément rayonnant
—
EEEmi— T
——

™~ Plan de masse
(b)

Figure 3.8 — Dimensions de 'antenne patch circulaire. (a) Vue de dessus, (b) vue en coupe.
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3.4.5.2 Etat de l’art des mesures diélectriques et hydriques au moyen d’un

patch circulaire

La littérature propose assez peu de travaux portant sur des capteurs patchs circulaires

utilisés pour des mesures sensibles aux variations de permittivité diélectrique d’'un MUT.

— Laréférence [191] propose un patch circulaire avec une alimentation coaxiale résonnant a
1,95 GHz, concu afin d’estimer la teneur en eau 6 d’échantillons de boue. Les sensibilités
obtenues sont de Sg’"“ = 315kHz par pourcent de 6 et de Szf = 12MHz par unité de
permittivité.

— La référence [192] propose un capteur patch circulaire dont I’élément rayonnant présente
des fentes et fonctionne dans la bande [1,5GHz - 4,5 GHz| ou il présente deux modes
de résonance. Une étude en simulation a été faite pour des permittivités diélectriques
de MUT variant entre 1 et 10. La sensibilité obtenue en simulation diminue avec la
permittivité. La sensibilité moyenne est de 70 MHz par unité de permittivité. En
revanche, pour la gamme de permittivité correspondant a nos échantillons de BDC, la
sensibilité est supérieure a 100 MHz par unité de permittivité. L’étude valide ce capteur
sur trois matériaux de références (FR4, verre, Rogers RO4003C) et l'utilise pour estimer
6 dans le sable et 'argile rouge. La sensibilité de la fréquence de résonance a 6 dans le
sable est de 'ordre de 35 MHz par pourcent, contre 21 MHz par pourcent pour l'argile

rouge.

Citons enfin la référence [193] portant sur le suivi des niveaux de sel et de sucre dans des

solutions en se servant de la fréquence de résonance d’un patch circulaire.

3.4.6 Synthése sur les antennes ou capteurs hydriques patchs

Les antennes patchs rectangulaires et circulaires sont des dispositifs résonnant
a une fréquence f, . qui dépend de leurs dimensions géométriques et des per-
mittivités diélectriques mises en jeu. f,.; dépend en particulier de la permittivité
diélectrique du matériau dans lequel I'antenne rayonne. Dans un matériau poreux
celle-ci varie sensiblement avec la teneur en eau 6. Par conséquent, mesurer
fres Teprésente un moyen pertinent de mesurer 6, comme I’a montré I’état de

I’art.

Nous avons choisi de concevoir des capteurs hydriques patchs opérant a 2,45 GHz afin de

mesurer ¢ du BDC. Ce type de capteurs présente l'intérét d’étre non invasif. Quant au
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choix de fréquence, il est justifié d'une part par des variations significatives de ¢ du BDC
en fonction de 6, ce qui donne une bonne sensibilité des capteurs, et d’autre part par des

dimensions des patchs permettant de sonder le VER du BDC.

Nous allons considérer des éléments rayonnants rectangulaires et circulaires. Tous deux
permettent a priori de sonder des volumes de MUT équivalents mais ils différent par la
polarisation des ondes rayonnées. Seuls deux des quatre bords d’un patch rectangulaire
rayonnent, tandis qu'un patch circulaire rayonne sur tout son périmétre. Si pour un méme
MUT les réponses des deux types de patchs différent sensiblement cela signifie que le
matériau est anisotrope (existence d’un tenseur de permittivité). L’utilisation de capteurs
patchs rectangulaires et circulaires devrait nous instruire sur le caractére isotrope ou non

du BDC.
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3.5 Conception de capteurs hydriques patchs pour le
BDC

3.5.1 Cahier des charges des capteurs patchs

Nous souhaitons concevoir des antennes patchs (rectangulaires ou circulaires) devant étre

utilisées comme sondes de réflectométrie afin de mesurer les caractéristiques hydriques du

BDC via f,.s, leur fréquence de résonance. Voici les contraintes de conception que nous

nous fixons.

— Capteurs non invasifs : les capteurs sont destinés a étre placés au contact d’une paroi

de BDC tout en restant non-invasifs (capteurs placés a extérieur). Ceci dans 'optique

d’une utilisation dans des batiments (figure 3.3).

— Fonctionnement dans une bande ISM : la caractérisation du BDC effectué dans la

bande ISM & 2,45 GHz (chapitre 2) a montré que sa permittivité variait de fagon sub-
stantielle en fonction de ’humidité relative : £,@2,45 GHz € [2,4 / 5] pour HR € [0 / 98 %)
pour le premier lot d’échantillons et £,@2,45 GHz € [1,9 7 3,9] pour HR € [0 / 94 %] pour
le second. En conséquence, nous fixons sur f,.s la contrainte suivante : fres € [2,3 GHz
— 2,6 GHz]. Sachant que la taille d’une antenne patch est de lordre de la demi
longueur d’onde guidée, ce choix de fréquences permet, outre une bonne sen-
sibilité & HR, d’obtenir des capteurs d’un encombrement ne dépassant pas
quelques cm de c6té, pour les substrats classiques, ce qui représente une
taille raisonnable dans la perspective d’une installation dans des batiments.

De plus, ces dimensions sont compatibles avec le VER du BDC.

ROS a la résonance: concernant le ROS (équation (3.6)) du capteur a f.s, nous

fixons la contrainte suivante : [ROS(fres)| < 2, soit un coefficient de réflexion en entrée
du capteur |I'(fres)| < —10dB. Ceci équivaut a imposer qu’au moins 90 % de la

puissance fournie au patch soit rayonnée dans le MUT.

Choix de la topologie de I’alimentation : pour des questions de facilité de réalisa-

tion et de sa mise en ceuvre nous choisissons une topologie d’alimentation coaxiale
(§ 3.4.3.3).

Choix du substrat : les patchs seront imprimés sur un substrat diélectrique de per-

mittivité et d’épaisseur fixées dont le choix influera sur les caractéristiques du capteur.

Nous allons concevoir des capteurs a substrats FR4 et Polyguide.
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Bien que les fabricants fournissent les caractéristiques diélectriques typiques de leurs sub-
strats & certaines fréquences nous avons pris la précaution de caractériser nos échantillons
expérimentalement (en appliquant la méthode décrite dans [194]) aux fréquences d’intérét

pour notre usage (tableau 3.2).

Notons que le choix du substrat peut étre motivé par le prix, les pertes ou
la taille du capteur. Dans notre cas, pour réduire le cout on choisira le FR4. Afin de
minimiser les pertes et donc le rayonnement le Polyguide est en principe un meilleur choix.

Quant a la taille de 1’élément rayonnant, elle est proportionnelle & 1/ s;,eff,

’

elle diminue donc si ¢, augmente. Néanmoins, il ne faut pas perdre de vue

r,S8U

que la surface rayonnante du capteur doit lui permettre d’interagir avec le
VER du MUT.

Substrat FR4 | Polyguide
€ @245 GHz | 435 2,35
tandgyp 0,02 0,0002
h 1,6 mm | 1,6 mm

Table 3.2 — Caractéristiques des substrats des lots utilisées pour réaliser nos prototypes.

3.5.2 Conception de capteurs patchs rectangulaires

Nous allons concevoir des capteurs patchs rectangulaires en nous servant de simulations
électromagnétiques par éléments-finis (EF) — a 'aide du logiciel HFSS — de fagon a
satisfaire le cahier des charges ci-dessus (§ 3.5.1). L’optimisation des capteurs passe par
I'itération des simulations EF en faisant varier les paramétres du probléme : dimensions du
patch, caractéristiques diélectriques du MUT, le substrat étant, lui, fixé. Au préalable il
nous faut estimer les valeurs des paramétres a explorer. Pour ce faire nous allons procéder

a une étude paramétrique.

3.5.2.1 Etude paramétrique d’un capteur patch rectangulaire

[’étude paramétrique proposée consiste a calculer au moyen de simulations EF les grandeurs
électriques caractéristiques d’une antenne patch (I, ROS) pour différentes valeurs de L,

W et Taym (figure 3.7), le substrat choisi étant du FR4, d’épaisseur fixée h = 1,6 mm
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(tableau 3.2). Les valeurs nominales ou fixes des différents paramétres de ces simulations

sont précisées dans le tableau 3.3.

Les variations de W, pour L et ., fixées, engendrent un décalage de f,.; relativement
faible (Af,es >~ 25 MHz pour AW ~ 10mm) mais une variation importante de |I'| (fig-
ure 3.9).

En revanche, f,.s est bien plus sensible (environ 40 fois) aux variations de L : Af.s ~
190 MHz pour AL ~ 2mm (figure 3.9).

Pour finir, nous avons étudié l'influence de la position z.;, de I'alimentation sur ’axe
z (figure 3.7). On constate que placer 'alimentation au centre du patch donne un com-
portement en court-circuit tandis qu’a environ A.s/8 du centre ’adaptation est maximale
(figure 3.11). Ce résultat est conforme a la relation entre 'emplacement de la sonde

d’alimentation et I'impédance d’entrée de I'antenne donnée par [195].

/

w L Lalim h 6r,sub tan §Sub

25cm | 28cm | 0,8cm | 1,6 mm | 4,35 0,02

Tableau 3.3 — Parameétres des simulations EF ayant servi a 1’étude paramétrique dun
capteur patch rectangulaire : valeurs fixes ou nominales des paramétres.
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Figure 3.9 — Etude paramétrique (simulations EF) sur la longueur L d’un capteur patch
rectangulaire : (a) coefficient de réflexion, (b) ROS. Autres dimensions du capteur : cf.
tableau 3.3.
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Figure 3.10 — Etude paramétrique (simulations EF) sur la largeur W d’un capteur patch
rectangulaire : (a) coefficient de réflexion, (b) ROS. Autres dimensions du capteur: cf.
tableau 3.3.

s

Iy, (dB)

25 ‘ ! : ' :
0 0.5 1 L5 2 25 3
xafim (cm)
Figure 3.11 — Etude paramétrique (simulations EF) sur l'emplacement g, de

Ialimentation d’un capteur patch rectangulaire. Autres dimensions du capteur : cf.
tableau 3.3.

L’étude paramétrique qui précéde nous fournit des renseignements utiles pour 'optimisation
des capteurs patchs rectangulaires qui suit, a savoir les dimensions typiques L, W et xqim
a utiliser pour initier les simulations et les gammes de valeurs & explorer. De plus, nous
savons vu comment les caractéristiques électriques |I" (f)| et f.s du capteur tendent a

évoluer en fonction de L, W et zym.
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3.5.2.2 Optimisation d’un capteur patch rectangulaire a substrat FR4

Nous avons optimisé, en fonction du cahier des charges fixé en § 3.5.1, un capteur
patch rectangulaire & substrat FR4, adapté au lot de BDC n°1. Pour cela nous
avons effectué des simulations Elements Finis (EF) (logiciel HFSS). Le tableau 3.4 four-
nit les paramétres des simulations : paramétres fixes, dimensions initiales et gammes de
valeurs de L, W, zuim explorées... Notons que 'optimisation du capteur a été faite a
une permittivité diélectrique du MUT fixée. La valeur utilisée correspond a I’état hy-
drique {HR ~ 85% ; 6 ~ 13%} (phase d’adsorption) des deux échantillons du lot n°1
caractérisé au chapitre 2. Cette optimisation a permis d’obtenir un capteur (dont les di-
mensions sont données dans le tableau 3.4) satisfaisant le cahier des charges, pour chacun

des deux échantillons du lot n°1.

Les figures 3.12.a et 3.12.b représentent les simulations EF du coefficient de réflexion |I7(f)]
du capteur optimisé, pour différents états hydriques { HR ; 0} de I’échantillon considéré
(n°1 ou 2). Pour une simulation |I'(f)| donnée, le paramétre % utilisé est celui caractérisé

au chapitre 2 pour I’échantillon et I’état hydrique considérés.

Ces simulations permettent de vérifier que le cahier des charges est bien respecté.
Ainsi de la contrainte |I'(fres)| < —10 dB, qui est satisfaite quel que soit ’état hy-
drique du MUT sur la bande 2,3 GHz — 2,6 GHz|.

Ces simulations permettent par ailleurs d’analyser le comportement du capteur tant qual-

itativement que quantitativement.

Qualitativement la tendance est celle attendue, f,.; décroissant a mesure que I’humidité
augmente (i.e. quand . augmente, conformément a 'equations 3.13). Quantitativement
fres passe de 2,55 GHz pour 6 ~ 1% a 2,40 GHz lorsque 6 ~ 18,2 %.

Les caractéristiques ‘“entrée-sortie” du capteur f,.s vs. s; et fres vs. 0 sont
linéaires (figure 3.13), leur coefficient de linéarité valant respectivement R? = 0.98 et
R?= 0.94. Enfin, la sensibilité du capteur est de SZ,”“’ ~ 57 MHz/unité de e; et
de S)* ~ 9 MHz/% de . '
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Paramétres | Val. ini- Gamme de valeurs Pas Val. opti-
tiale/fixée* male /fixée™
w 2,5¢cm [2,2cm — 2,8 cm] 1 mm 2,4 cm
L 2,5¢cm [2,2cm — 2,8 cm] 1 mm 2,7cm
Talim 1,2cm [0cm — 1,4 cm] 1 mm 0,3cm
Yalim 0* — — 0cm*
€ sub 4,35% — — 4,35%
tandsyp 0,02%* — — 0,02*
h 1,6 mm* — — 1,6 mm*
£, — Lot BDC n°1 — —
@{HR ~85%; 0 ~13%}
phase d’adsorption
tand — Idem — —

Tableau 3.4 — Parameétres des simulations EF pour 'optimisation du capteur patch rect-
angulaire sur substrat FRA4.

T (dB)

M B)

20 _“_g; fg;’f’f?l_cg"sty N 1™ sl i [ ——HR=0%. 6-11%
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-25 PSS A LT 8 | |——HR=T4a%, 6=11.1%.
HR =85a%, #=13.1%. ] =30 F !I' HR =853 %. =128 %,
THTHR=98%. 9=1827%. | | | —w—HR=98%, 6=17.6%
= o, = o, 1 i s 3
_____ = 0, U= Le. 7] i |memem g = 0% g=1259
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Figure 3.12 — Réponses du capteur patch rectangulaire a substrat FR4 en fonction de la
fréquence aux différents états hydriques des échantillons de BDC caractérisés lors de la
lére campagne. (a) Echantillon 1, (b) échantillon 2 (adsorption : traits pleins, désorp-tion
: traits hachurés).
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Figure 3.13 — Simulations EF def,e, vs. €, (a) et frs vs. @ (b) des capteurs patchs rect-
angulaires a substrat FR4 optimisés. Les points €, et 6 de simulation correspondent aux
caractéristiques des échantillons de BDC du lot n°1 mesurées au chapitre 2.

3.5.2.3 Optimisation d’un capteur patch rectangulaire a substrat Polyguide

Envisageons maintenant un capteur patch rectangulaire sur substrat Polyguide. D’usage
moins répandu que le FR4, ce diélectrique posséde une permittivité environ deux fois
v Poiy— 2,35 contre €, pp,= 4,35, & 2,45 GHz). En théorie (d’apres

les équations (3.12) et (3.13)), ceci devrait permettre d’accroitre la sensibilité ng,m

T

inférieure au FR4 (¢, p,,

du capteur d’un facteur ;%Rl“ = 1,36 et par suite Sg“’s. C’est pourquoi nous étudions
r,Poly
cette alternative. Toutefois, en contrepartie on accroit la longueur d’onde guidée A ¢ et

par suite la taille du capteur (équations (3.10), (3.11) et (3.14)) et donc son encombrement.

Le capteur précédent (patch rectangulaire sur substrat FR4) a été optimisé pour le lot de
BDC n°1. Cette fois, nous utilisons les caractéristiques du lot n°2. L’optimisation,
effectuée a I’aide de simulations EF (paramétres fournis dans le tableau 3.5), vise toujours a
satisfaire le cahier des charges fixé en § 3.5.1. Le capteur est optimisé en fonction de valeurs
de € correspondant a l'état sec {HR ~ 0%, 60 = 1%} (mesures en phase d’adsorption) des

5 échantillons du lot n°2 caractérisés au chapitre 2.

Du fait de la plus grande taille des capteurs et du nombre supérieur d’échantillons BDC
(5 au lieu de 2), 'approche d’optimisation précédente (§ 3.5.2.2) impliquerait un nombre
prohibitif de simulations EF. Nous avons donc choisi d’utiliser I'outil d’optimisation au-
tomatisé du logiciel HF'SS.

Par ailleurs, 'optimisation est décomposée en deux étapes :
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1. Optimisation des dimensions L et W de I’élément rayonnant et de la position x4,

du point d’alimentation.

2. Optimisation des dimensions Ly, et W, du plan de masse, L et W et x4, étant
fixées (résultats de I'étape 1) (figure 3.14).

La raison de I’étape n°2 est que l'étape n°l n’a pas permis de respecter le cahier des
charges de maniére satisfaisante : pour les permittivités d’échantillon 5; les plus élevées
|I" (fres)| > -10dB, atteignant jusqu’a -7dB (figure 3.15).

Le choix d’avoir recours aux modification du plan de masse part de ’hypothése selon
laquelle la modification des dimensions du plan de masse induit une modification de
I'impédance et donc du coefficient de réflexion a I’entrée du patch. Grace a 'optimisation
des dimensions du plan de masse le cahier des charges est respecté : la contrainte
|l (fres)| < —10 dB est satisfaite quel que soit I'état hydrique du MUT, c’est-a-dire
pour les valeurs de 5; correspondantes (figure 3.15), de méme que la contrainte sur la

fréquence de résonance

. . . L, . . L, . ’
La figure 3.16 représente les simulations EI' caractéristiques “entrée-sortie” f,.s vs. €, et

fres vS. 0 des capteurs.

Qualitativement la tendance est celle attendue, f,.s décroissant a mesure que I’humidité
augmente (i.e. quand 6; augmente, conformément & 'equation 2.14). Quantitativement
fres Passe de 2,51 GHz pour 6 ~ 1% a 2,32 GHz lorsque 6 ~ 18,6 %.

Les caractéristiques f,.s vs. s; et fres vs. 0 des deux capteurs sont linéaires,
avec des coefficient de linéarité B2 > 0.97. Le capteur a plan de masse étendu présente une
sensibilité ngi"“ ~ 98 MHz/unité de ¢, contre Sg“ ~ 88 MHz/unité de ¢, pour le capteur
a plan de masse réduit. La sensibilité y perd ce que l'adaptation y gagne... Enfin,
ng ~ 10 MHz/% de 6 contre Sg"'“ ~ 9MHz/% de 6 respectivement pour les capteurs &
plan de masse étendu ou réduit.

Si ’on compare le capteur a substrat FR4 a ceux a substrat Polyguide (tableau
3.2) on constate un quasi doublement de S:,’"es, conformément aux attentes. Par
contre augmente Sgr“ dans de moindres proportion;. Ceci s’expliquant par le fait que les
capteur ont été optimisés respectivement par rapport aux lots de BDC n°1 et n°2 dont les

L e ’ <
caractéristiques ¢, vs. 0 différent.
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Paramétres | Valeur fixée* Gamme de valeurs Valeur optimale/fixée*
w — [3,4cm — 5cm] 4,7cm
L — [3,4cm — 5cm] 3,6 cm
Talim — [0cm — 2,5 cm] 0.4cm
Yalim 0* — 0cm*
€ sub 2,35% — 2,35%
tandgyp 0,0002%* — 0,0002%*
h 1,6 mm* — 1,6 mm*
Lpy — [5cm — 8cm)| 7 cm
W — [4cm — 7cm)| 5 cm
€, — Lot BDC n°2 —
@{HR=0%,0 = 1%}
phase d’adsorption
tand — Idem —

Tableau 3.5 — Paramétres des simulations EF pour 'optimisation du capteur patch rect-
angulaire sur substrat Polyguide.

(a) (b)

Figure 3.14 — Capteurs patchs rectangulaires sur substrat Polyguide : (a) plan de masse
étendu, (b) plan de masse réduit.
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Figure 3.15 — Simulations EF de |F(5;)‘ des capteur patchs rectangulaires a substrat
Polyguide optimisés. Les points 5; de simulation correspondent aux caractéristiques des
échantillons de BDC du lot n°2 mesurées au chapitre 2.
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Figure 3.16 — Simulations EF def,s vs. €. (a) et f.es vs. 6 (b) des capteur patchs rect-
angulaires & substrat Polyguide optimisés. Les points ¢, et 6 de simulation correspondent
aux caractéristiques des échantillons de BDC du lot n°2 mesurées au chapitre 2.

3.5.3 Conception de capteurs patchs circulaires

Pour concevoir des capteurs patchs circulaires sur substrats FR4 et polyguide nous suivons
la méme démarche que pour les patchs rectangulaires. Le capteur a substrat FR4 sera

congu en fonction des caractéristiques du lot de BDC n°1, ceux sur a substrat Polyguide
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3.5. Conception de capteurs hydriques patchs pour le BDC

en fonction du lot n°2. Préalablement & I'optimisation des capteurs a l'aide de simulations

EF nous effectuons une étude paramétrique (capteur a substrat FR4).

3.5.3.1 Etude paramétrique d’une antenne patch circulaire

L’étude paramétrique d’un capteur patch circulaire & substrat FR4 a la méme vocation

que celle effectuée en § 3.5.2.1. Elle est réalisée au moyen de simulations EF.

Les figures 3.17 et 3.18 présentent les grandeurs électriques |I" (f)| et ROS (f) de 'antenne
patch pour différentes valeurs du rayon r de I’élément rayonnant. La figure 3.18 représente
|I" (fres)| pour différentes positions 4, de 'alimentation. Les tendances observées sur

|I" (fres)| en fonction de 74, sont conformes a la relation donnée par [196].

On constate que f,.; diminue & mesure que r augmente car )\5ff augmente (équation
(3.11)).

/

r Talim, h € tan dgyp

r,sub

32mm | 12mm | 1,6 mm | 4,35 0,02

Tableau 3.6 — Paramétres des simulations EF de I’étude paramétrique d’un capteur patch
circulaire : valeurs fixes ou nominales des paramétres.

r=155mm

[T (dIB)
KOS

21 22 23 24 25 26 2.7 28 21 22 23 24 25 26 27 28
Fréquence (GHz) Fréquence (GHz)

Figure 3.17 — Etude paramétrique (simulations EF) sur le rayon r d’un capteur patch
circulaire. Autres dimensions et du capteur : tableau 3.6.
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Figure 3.18 — Etude paramétrique (simulations EF) sur l’emplacement 7y, de

I’alimentation d’un capteur patch circulaire. Autres dimensions et du capteur: tableau 3.6.

3.5.3.2 Optimisation d’un capteur patch circulaire a substrat FR4

Nous avons optimisé, en fonction du cahier des charges fixé en § 3.5.1, un capteur patch
circulaire sur substrat FR4, adapté au lot de BDC n°1. Pour cela nous avons
effectué des simulations EF (logiciel HFSS). Le tableau 3.7 fournit les paramétres des
simulations : parameétres fixes, dimensions initiales et gammes de valeurs de r, 7y m €x-
plorées... Notons que 'optimisation du capteur a été faite a ¢ fixée. La valeur utilisée
correspond a 'état hydrique {HR ~85% ; 0 ~ 13%}, en phase d’adsorption, des deux
échantillons du lot n°1 caractérisé au chapitre 2. Cette optimisation a permis d’obtenir un
capteur (dont les dimensions sont données dans le tableau 3.7) satisfaisant globalement le

cahier des charges pour chacun des deux échantillons du lot n°1.

Les figures 3.19.a et 3.19.b représentent les simulations EF du coefficient de réflexion
|I'(f)] du capteur optimisé, pour différents états hydriques {HR ; 6} de I'échantillon
considéré (n°l ou 2). Pour une simulation |I'(f)| donnée, le paramétre £ utilisé est
celui caractérisé au chapitre 2 pour I’échantillon considéré a un état hydrique donné. Le
décrochage observée & HR = 0% par rapport aux autres points de mesure est lié a 1’écart
de permittivité entre ’état sec et les autres états hydriques du matériau.

Ces simulations permettent de vérifier que le cahier des charges est pratiquement
respecté. Ainsi de la contrainte|I'( fres)| < —10 dB, qui est satisfaite pour les différents
état hydrique du MUT, excepté, a 1 dB prés, dans le cas ou les échantillons sont secs. La
contrainte fres € [2,3 GHz — 2,6 GHz]| est, elle, parfaitement respectée.

Qualitativement la tendance est de nouveau celle attendue, f,.; décroissant a mesure
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que I’humidité augmente (i.e. quand 5; augmente). Quantitativement f,..; passe de ~

2,52 GHz pour les échantillons secs & ~ 2,40 GHz dans le cas o 'humidité est élevée.

Parameétres 'Vz%].' ) Gamme de valeurs Pas Val. opti-
initiale/fixée male/fixée*
r 1,55 cm [1,35cm — 1,75 cm] 0,5mm | 1,625cm
Talim 0,6 cm [0cm — 1,75 cm)| 0,5 mm 1,25 c¢m
€ sub 4,35% — — 4,35%
tandgyp 0,02%* — — 0,02%*
h 1,6 mm* — — 1,6 mm*
£ — Lot BDC n°1 — —
@{HR ~85% ; 0 ~13%}
phase d’adsorption
tand — Idem — —

Tableau 3.7 — Parameétres des simulations EF pour 'optimisation du capteur patch circu-
laire sur substrat FR4.

Les caractéristiques “entrée-sortie” du capteur f,.; vs. s; et fres vs. 0 sont
linéaires (figure 3.20). Leur coefficient de linéarité valant respectivement R? = 0,90
et R? = 0,95. Enfin, la sensibilité du capteur est sz,m — 54 MHz/unité de €, et

Sfres ~ 9MHz/% de 6.
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Figure 3.19 — Simulations EF de la réponse |I'(f)| du capteur patch circulaire sur substrat
FRA4, pour les € des échantillons de BDC du lot n°1 correspondant aux états hydriques
caractérisés au chapitre 2 : (a) échantillon n°1, (b) échantillon n°2.
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Figure 3.20 — Simulations EF def,.., vs. €. (a) et frs vs. 6 (b) des capteur patchs cir-
culaires a substrat FR4 optimisés. Les points 5; et 0 de simulation correspondent aux
caractéristiques des échantillons de BDC du lot n°1 mesurées au chapitre 2.

3.5.3.3 Optimisation d’un capteur patch circulaire & substrat Polyguide

Nous considérons ici la conception d’'un capteur patch circulaire a substrat Polyguide en
fonction des caractéristiques du lot de BDC n°2. L’optimisation, effectuée a I'aide
de simulations EF (paramétres fournis dans le tableau 3.8) vise toujours a satisfaire le

cahier des charges fixé en § 3.5.1. Le capteur est optimisé en fonction de valeurs de €
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correspondant a l'état sec {HR ~0%,0 ~ 1%} (mesures en phase d’adsorption) des 5

échantillons du lot n°2 caractérisés au chapitre 2.

Pour les raisons expliquées en § 3.5.2.3, & hauteur h égale, le substrat Polyguide conduit
a des capteurs plus grands que le FR4. Aussi, comme en § 3.5.2.3, pour éviter un nombre
prohibitif de simulations EF nous avons choisi d’utiliser ’outil d’optimisation automatisé

du logiciel HEF'SS. Nous avons également procédé en deux étapes :

1. Optimisation du rayon r de I’élément rayonnant et de la position 7, du point
d’alimentation. En prenant par ailleurs un plan de masse bien plus étendu que

I’élément rayonnant.

2. Optimisation des dimensions L,,, et W,,, du plan de masse qui ont été définies dans

le cas du patch rectangulaire, r et 7y, étant fixées (résultats de étape 1).

Paramétres | Valeur fixée* Gamme de valeurs Valeur optimale/fixée*
r — [1,7cm — 2,5 cm] 2,2 cm
Talim — [0cm — 2,5 cm] 1,0cm
Lpy — [5cm — 8cm)| 5cm
Wpnr — [4cm — 7 cm)| 5cm
€ sub 2,35% 2,35%
tand gy 0,0002* — 0,0002%*
h 1,6 mm* — 1,6 mm*
£ — Lot BDC n°2 —
Q{HR = 0%,0 = 1%}
Phase d’adsorption
tand — Idem —

Tableau 3.8 — Parameétres des simulations EF pour I'optimisation du capteur patch circu-
laire sur substrat Polyguide.

Comme en § 3.5.2.3, 'étape 2 avait pour but d’optimiser I'adaptation d’impédance du
capteur a fes.

Le cahier des charges est pratiquement respecté (figure 3.21). Ainsi de la contrainte
| (fres)| < —10dB, qui est satisfaite pour les différents état hydrique du MUT. La

157



Chapitre 3. Conception et caractérisation de capteurs hydriques

contrainte fres € [2,3 GHz — 2,6 GHz] est, elle, parfaitement respectée. Notons que la

deuxiéme étape d’optimisation n’améliore guére |I'( fr.cs)|.

Les caractéristiques f,.s vs. e; et fres vs. 0 des deux capteurs sont linéaires,
avec des coefficient de linéarité B2 > 0,91. Le capteur a plan de masse étendu présente une
sensibilité sz, ~ 87 MHz/unité de ¢, contre ng“ ~ 91 MHz/unité de £, pour le capteur
a plan de marsse réduit. Enfin, Sg"'e'*‘ ~ 9MHZ/%: de 6 pour les deux capteurs.

Si ’on compare le capteur a substrat FR4 a ceux a substrat Polyguide (tableau

3.15) on constate un quasi doublement deS:,’"“, conformément aux attentes. Par

contre les ng augmente dans des proportions moindres. Ceci s’expliquant par le fait que
les capteur ont été optimisés respectivement par rapport aux lots de BDC n°1 et n°2 dont

e . ’ P,
les caractéristiques €, vs. 0 différent.
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Figure 3.21 — Simulations EF de ’F(e;)‘ des capteur patchs circulaires sur substrat
Polyguide optimisés. Les points ¢, de simulation correspondent aux caractéristiques des
échantillons de BDC du lot n°2 mesurées au chapitre 2.
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Figure 3.22 - Simulations EF de f,., vs. €. (a) et f..s vs. 0 (b) des capteur patchs circulaires
sur substrat Polyguide optimisés. Les points e; et 0 de simulation correspondent aux
caractéristiques des échantillons de BDC du lot n°2 mesurées au chapitre 2.
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3.6 Caractérisation de capteurs hydriques patchs pour
le BDC

Nous avons fabriqué les capteurs hydriques de type patch congus et optimisés en § 3.5.
Les patchs a substrat FR4 ont été fabriqués par gravure chimique tandis que ceux &
substrat Polyguide Pont été par gravure mécanique (figure 3.23). La seconde technique
est moins précise que la premiére ; nous y avons eu recours en raison de l'indisponibilité
de la graveuse chimique pour cause de déménagement des locaux. Nous avons caractérisé
les capteurs fabriqués sur des échantillons de BDC a différents état hydriques. C’est cette

caractérisation que nous présentons ci-apres.

Figure 3.23 — Quelques capteurs concus et utilisés

3.6.1 Caractérisation des incertitudes des mesures de
réflectométrie
Pour caractériser les capteurs patchs nous avons utilisé un banc réflectométrie tel que

celui représenté figure 3.24. Un VNA (Agilent E5062A) y alimente via un cordon coaxial

le capteur placé au contact d’'un échantillon de BDC conditionné a un état hydrique donné.
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Avant de présenter les résultats de caractérisation, nous allons estimer les incertitudes de
mesure (comme pour les mesures de spectroscopie diélectrique faites au chapitre 2) : celles

lices au VNA et celles dues a I'opérateur.

Capteur patch

.......

Analyseur
de réseau
vectoriel

Cordon coaxial

/

Cordon
coaxial

Figure 3.24 — Banc de mesure en réflectométrie pour ’estimation des parameétres hydriques
et capteur patch rectangulaire (le MUT de la photographie est du PTFE).

3.6.1.1 Incertitudes de mesure dues au VINA

Le fabricant fournit les incertitudes de mesure du VNA (Agilent E5062A) aprés son cali-
brage [197] : précision typique sur les paramétres S pour différents réglages de 'appareil.
Etant donné que nous visons des mesures de réflectométrie nous ne considérons que les
données concernant les coefficients de réflexion (cf. annexe, figure A.2). Pour la gamme
de fréquence de I'ordre du GHz les incertitudes sur le module et la phase n’excédent pas
5% et 2°, ceci pour une large gamme de valeurs de module ; toutefois, I'incertitude sur la

phase peut dépasser 10° lorsque le MUT est faiblement réflectif.

3.6.1.2 Incertitudes de mesure dues a ’opérateur

Pour estimer les incertitudes de mesure dues a 'opérateur lors de la mise ne ceuvre des
capteurs patchs (figure 3.24), nous procédons comme suit : (i) 30 minutes aprés avoir
allumé le VNA, on effectue un calibrage de type OSM du port utilisé ; (ii) on place le
MUT au contact du capteur ; (iii) on mesure le coefficient de réflexion. On répéte ces

opérations 50 fois pour chacun des quatre capteurs. Les MUT utilisés sont un échantillon
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de PTFE, de PMMA et un échantillon de BDC du lot n°1. Ce dernier étant utilisé afin

de savoir si 'état de surface du MUT impacte les mesures.

Les figures 3.25 a 3.30 représentent la superposition des 50 mesures |I"(f)| faites avec
les quatre capteurs sur les différents MUT ; « I’épaisseur des traits » donne un apergu
qualitatif de la dispersion des résultats. On observe en particulier, de maniére logique,
que les incertitudes de mesure dues a l'opérateur augmentent lorsque |I"(f)| diminue.
En d’autres termes, elles sont d’autant plus grandes que le rapport signal sur bruit est
faible. Pour chaque association capteurs/MUT, nous avons calculé la valeur moyenne f et
I'écart-type o5 des 50 mesures. Quel que soit le cas, I’incertitude sur la fréquence
de résonance oy,.; est inférieure & 5 M[Hz. Cette incertitude sur f, . devrait
engendrer une incertitude sur la teneur en eau 6 mesurée par les capteurs de

Pordre 4+ 1% de teneur en eau .

En ce qui concerne |I"(f)|, 'écart-type o) ~ 0,7dB a la fréquence de résonance, toutes
associations capteur/MUT confondues. Sil’on compare les écarts-types de mesure obtenus
avec les échantillons de PMMA et de PTFE & ceux obtenus avec I’échantillon de BDC on
ne constate pas d’écart significatif. La nature du matériau, notamment son état

de surface, ne semble pas affecter les incertitudes de mesure dues a ’opérateur.

T'| (dB)

|| (dB)

2 2.2 2.4 2:6 2.8 3 2 2.2 2._4 2_I6 28 3
Fréquence (GHz) Fréquence (GHz)
(a) (b)

Figure 3.25 — Mesures |I" (f)| réalisées avec les capteurs patchs & substrat FR4 : superpo-
sition de 50 (x2) mesures répétées sur un échantillon de PMMA ou du PTFE : (a) avec
le patch rectangulaire, (b) avec le patch circulaire.
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Figure 3.26 — Mesures |I" (f)| réalisées avec les capteurs patchs & substrat FR4 : superpo-
sition de 50 mesures répétées sur un échantillons de BDC : (a) avec le patch rectangulaire,
(b) avec le patch circulaire.
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Figure 3.27 — Mesures |I"(f)| réalisées avec les capteurs patchs a substrat Polyguide a
plan de masse étendu : superposition de 50 (x2) mesures répétées sur un échantillons de
PMMA ou du PTFE : (a) avec le patch rectangulaire, (b) avec le patch circulaire.
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I (dB)

|| (dB)

2 22 24 26 28 3 2 22 24 26 2.8 3
Fréquence (GHz) Fréquence (GHz)
(a) (b)

Figure 3.28 — Mesures |I"(f)| réalisées avec les capteurs patchs a substrat Polyguide a
plan de masse étendu : superposition de 50 mesures répétées sur un échantillons de BDC
: (a) avec le patch rectangulaire, (b) avec le patch circulaire.
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Figure 3.29 — Mesures |I"(f)| réalisées avec les capteurs patchs a substrat Polyguide a
plan de masse réduit : superposition de 50 (X2) mesures répétées sur un échantillons de
PMMA ou du PTFE : (a) avec le patch rectangulaire, (b) avec le patch circulaire.

164



3.6. Caractérisation de capteurs hydriques patchs pour le BDC
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Figure 3.30 — Mesures |I"(f)| réalisées avec les capteurs patchs a substrat Polyguide a
plan de masse réduit : superposition de 50 mesures répétées sur un échantillons de BDC
: (a) avec le patch rectangulaire, (b) avec le patch circulaire.

3.6.1.3 Synthése sur les incertitudes des mesures de réflectométrie

La caractérisation des incertitudes de mesure dues au VNA et a I'opérateur des quatre
capteurs patchs montre que les incertitudes sur f,.; sont faibles : tous capteurs et
MUT confondus, of.s <5 MHaz.

Mentionnons deux pistes en vue d’une étude plus exhaustive des incertitudes de mesure :
la premiére serait d’utiliser des MUT présentant des différences de permittivité plus im-
portantes que le PTFE, le PMMA et le BDC. La seconde consisterait a étudier 'influence

de paramétres tels que le nombre de points de mesure ou encore la résolution du VNA.

3.6.2 Parcours du cycle hydrique du BDC par les capteurs
patchs

Rappelons que les capteurs & substrat FR4 ont été concus en fonction des caractéristiques
du lot de BDC n°1 et que ceux a substrat polyguide ont été congus en fonction du lot n°2.
En ce qui concerne la caractérisation des capteurs que nous allons maintenant présenter,
celle-ci a été faite sur les échantillons du lot n° 2, lors du cycle de mesures n°2 (cf. chapitre
2) pour les capteurs a substrat FR4, et lors du cycle n°3 pour ceux a substrat polyguide.
Le tableau 3.9 récapitule ces informations. Si nous n’avons pas inclus les échantillons du

lot n°1 & la phase de caractérisation des capteurs ¢’est afin de ne pas allonger (compte tenu

165



Chapitre 3. Conception et caractérisation de capteurs hydriques

de nos moyens de laboratoire) la durée de conditionnement hydrique des échantillons et

par suite celle des cycles de mesure. Les 5 échantillons du lot n°2 constituant un nombre

suffisant en vue d’une étude de variabilité.

La figure 3.31 fournit les points de mesure {0,¢.} des cycles hydriques n°2 et n°3, c’est

dire ceux correspondant a la caractérisation des capteurs patchs. Rappelons qu'un cycle

compte Nyes = Np, X Neep, PoOiNts, ny, désignant le nombre d’états hydriques et neq, le nombre
d’échantillons du lot de BDC.

Capteurs a substrat FR4

Capteurs a substrat polyguide

Conception

Lot n°1 (cycle de mesures n°1)

Lot n°2 (cycle de mesures n°2)

Caractérisation

Lot n°2 (cycle de mesures n°2)

Lot n°2 (cycle de mesures n°3)

Tableau 3.9 — Récapitulatif des phases conception et de caractérisation des capteurs hy-

driques.

3.5¢

25+

(m]

o lot 2/cycle 2/ads.
e lot 2/cycle 3/ads. |

o lot 2/cycle 2/des.
g,
1.5 ‘ ' ' ‘ '
0 4 8 12 16 20
¢ (%)

Figure 3.31 — Points {0;¢/.} ( €/ moyen sur la bande ISM a 2,4 GHz) de mesure des cycles

n°2 (np, = 10 ; Neer, =

respectivement 1’adsorption et la désorption.

5 nys = 50) et n°3 (ny, =
sur le lot d’échantillons de BDC n°2. Nota :

25 Neen = D 5 Nys = 10) réalisés
Les abbréviations ads. et des. désignent
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3.6.3 Caractérisation des capteurs patchs & substrat FR4

Les capteurs patchs & substrat FR4 ont été caractérisés au moyen de mesures sur les 5
échantillons du lot de BDC n°2 (cf. banc expérimental figure 3.24) au long du cycle n°2,
c’est a dire pour les différents états { H R, 0} de ce cycle hydrique (cf. chapitre 2).

Précisons pour commencer que la contrainte du cahier des charges sur la fréquence
de résonance f,.s €[2,3 GHz — 2,6 GHz] est satisfaite expérimentalement par
les deux capteurs. En revanche, la contrainte |I'(f,.s)| < —10dB n’est pas totalement
respectée, notamment pour les basses permittivités de MUT. Ainsi, pour les mesures sur
le lot n°2 lors du cycle n°2 nous obtenons —15dB < |I'(f..s)| < —7dB, alors qu’en
simulation la contrainte était respectée.

Dans cette section nous choisissons de concentrer notre analyse sur les caractéristiques
entrée-sortie f..s vs. 6 des capteurs. Nous ne présentons pas fr.s vSs. 5;, sachant que
le passage de 6 a €. se fait simplement (cf. figure 3.31). Toutefois, nous ferons appel
ultérieurement aux caractéristiques fr.s vs. ), lorsqu’il s’agira d’analyser les différences

entre capteurs patchs hydriques a substrats FR4 et polyguide (§ 3.6.5).

2.64 T T . . . 2.62
O fres mMes.
7]}‘(’,5
26+ 258+ T fras =+ Ores -
~ % fres sim.
\ _Jiﬂ”?
= 2.56 - = 254 ¢ N, T fras + Ores |
I I
g )
¢ g
=" 2521 L
248 x  fies Sim. 2.46 | N e
fTﬁS o
""" fTﬁs + Ores §>\\x & X
2.44 : L : : ' 2.42
0 4 8 12 16 20 0 4 8 12 16 20
0 (%) 0 (%)

Figure 3.32 — Mesures (en rouge) et simulations EF (en bleu) des caractéristiques f,s vs. 0
de patchs a substrat FR4, pour les 6 (i.e. €/) des échantillons du lot de BDC n°2 mesurés
sur I’ensemble du cycle n°2 : (a) patch rectangulaire, (b) patch circulaire.
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Figure 3.33 — Mesures (en rouge) et simulations EF (en bleu) des caractéristiques fres vs. 0
de patchs a substrat FR4, pour les 6 (i.e. £/) des échantillons du lot de BDC n°2 mesurés

en adsorption (cycle n°2) : (a) patch rectangulaire, (b) patch circulaire.
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Figure 3.34 — Mesures (en rouge) et simulations EF (en bleu) des caractéristiques fres vs. 0
de patchs a substrat FR4, pour les 6 (i.e. £/) des échantillons du lot de BDC n°2 mesurés

en désorption (cycle n°2) : (a) patch rectangulaire, (b) patch circulaire.
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Cycle ads. dés.
Fres (GHz) | [2,54 - 2,61] | [2,55 - 2,61] | [2,54 - 2,59]
R 0,77 0,90 0,72
Mesures | S/ (MHz/%) 3,03 3,05 2,57
0 fres(MIz) 10,70 7,73 9,15
05 = ;;;— (%) 3,53 2,53 3,55

fres (GHz) | [2,46 - 2,58] | [2,46 - 2,58 | | [2.47 - 2,58]

R 0,02 0,93 0,89

Simulations | §fr (MFz/%) 6,20 6,07 6,44
0 fres (MHz) 11.9 12,1 12.6

o5 = 22— (%) 1,92 1,99 1,95

Tableau 3.10 — Caractéristiques mesurées et simulations EF du capteur patch rectangulaire
a substrat FR4 (ads. : adsorption ; des : désorption).

Cycle ads dés
Fres (GHz) | [2,45 - 2,52] | [2,45 - 2,52] | [2,46 - 2,50]
R 0.79 0.89 0.66
Mesures | S/ (MHz/%) 3,16 3,48 2,38
0 fres(MHz) 10,43 9,09 9,70
o5 = g;;— (%) 3,29 2,61 4,07
Fres (GHz) | [2,44 - 2,56] | [2,44 - 2,55] | [2,45 - 2,55]
R% 0.91 0.91 0.91
Simulations | S/ (MHz/%) 5,8 5,63 6,18
O fres (MHz) 11,7 12,9 10,8
o5 = ;2— (%) 2,01 2,28 1,75

Tableau 3.11 — Caractéristiques mesurées et simulations EF du capteur patch circulaire a
substrat FR4 (ads. : adsorption ; des : désorption).

169



Chapitre 3. Conception et caractérisation de capteurs hydriques

Les figures 3.32, 3.33 et 3.34 fournissent les données expérimentales f,.s vs. 6 et les com-
parent & des simulations EF correspondant aux mémes caractéristiques diélectriques de
MUT (lot de BDC n°2, mesures du cycle n°2, cf. figure 3.31). Les tableaux 3.10 et 3.11
synthétisent les caractéristiques des capteurs (linéarité, sensibilité, écarts-types...) tirées

de ces mesures et simulations.

Les caractéristiques f,..; vs. 8 expérimentales des capteurs rectangulaire et cir-
culaire sont similaires. Elles sont relativement linéaires, avec un coefficient de
détermination R? > 0,77 sur le cycle de sorption complet. Les mesures présentent
toutefois une meilleure linéarité en phase d’adsoption que de désorption (cf. tableaux 3.10
et 3.11). On peut émettre "hypothése que le fait d’avoir di interrompre le cycle de mesure
n°2 durant plus de 6 mois (fermeture des locaux a cause de la pandémie de Covid 19 de

2020) avant de le reprendre, a pu affecter le comportement hydrique du matériau.

Les sensibilités mesurées des capteurs rectangulaire et circulaire sont similaires
avec Sg?”es ~ 3MHz/% de 6. Quant a 'incertitude sur la teneur en eau estimée
g, elle se caractériques par un écart-type sur I'ensemble du cycle o5 < 3,55% de 6, pour
une plage de mesure 6 € [0 — 20] %. Notons que cette dispersion refléte essentielle-
ment celle des échantillons de BDC. Les incertitudes de mesure propres au capteur ou a
sa manipulation se caractérisant par un écart-type de I'ordre de o5 < 1,2% de teneur en
eau (§ 3.6.1).

Si I’'on compare mesures et simulations, les sensibilités des capteurs obtenues
expérimentalement sont environ deux fois moindres. Les moyennes sur les deux

capteurs étant de Sg””s ~ 3,1 MHz/% de 0 pour les mesures, contre Sg”"s ~ 6,0 MHz/%

de 6 pour les simulations (données du cycle complet, cf. tableaux 3.10 et 3.11). On peut

supposer qu'un contact imparfait, c’est-a-dire la présence d’'un gap d’air entre le capteur
et I’échantillon (Annexe A.13), conjugé a des imperfections de fabrication des capteurs
soient en cause. Logiquement, les incertitudes sur I'estimée simulée 0 sont inférieures (

05 < 2,01% de 6) a celles des mesures.

Remarquons par ailleurs que la sensibilité des capteurs simulée lors de la phase de concep-
tion (§ 3.5.3.3) était encore supérieure : SJ ~ 9MHz/% de 6. La différence s’explique
par le fait que les capteurs ont été concus en fonction des caractéristiques diélectriques

du lot de BDC n°l mais mesurées sur le lot n°2. Or, ¢ différent d’un lot a l'autre : lot

170



3.6. Caractérisation de capteurs hydriques patchs pour le BDC

n’l: 2,3 < 5; < 5j;lotn°2: 1,9 < 5; < 3,9... Le nombre de points de simulation
(Mpts = M X Neer), 16 (8 x 2) pour le lot n°l, contre 50 (10 x 5) pour le lot n°2 peut

également influer sur les résultats.

S’agissant du facteur de qualité (), pour les deux capteurs & substrat FR4 les valeurs ex-
périmentales sont telles que 10 < @ < 32, tandis qu’en simulation () est supérieur et peut
atteindre 400.

Enfin, remarquons que la géométrie du capteur (rectangulaire ou circulaire) a
peu d’influence. On peut en conclure que le matériau peut étre considéré comme

isotrope.

3.6.4 Caractérisation des capteurs patchs & substrat Polyguide

Nous avons caractérisé expérimentalement les capteurs patchs a substrat Polyguide au
moyen de mesures sur les 5 échantillons du lot de BDC n°2 (figure 3.24). Des mesures
faites lors du “cycle” n°3. Faute de temps celui-ci n’a pas pu étre complété et se limite a
deux états hydriques en phase d’adsorption (correspondant 8 HR = 32% et HR = 65%).
Le nombre de points de mesure ny,s = np X N est done réduit & 10 (2 x 5) et les
plages de variations de €. et 6 correspondantes sont restreintes : e, € [2,04 —2,25] et
0 € [2,88 —7,21] (cf. figure 3.31). Compte tenu du faible nombre de points de mesure
et de leur étendue limitée, les caractéristiques des capteurs calculées d’aprés les mesures
sur le BDC ne sont données qu’a titre indicatif (linéarité, sensibilité, écarts-types...).
Néanmoins, en nous appuyant sur des simulations et en exploitant des mesures effectuées
aussi sur lair et le PMMA avec les capteurs a substrats polyguides nous pouvons faire des

extrapolations et tirer quelques analyses intéressantes.

En ce qui concerne 'adaptation d’impédance a la résonance (correspondant a un |[I'(fres)|
faible), les résultats expérimentaux sont conformes aux simulations sur la plage restreinte
de permittivité considérée (¢! € [2,04 — 2,25]). Ainsi, sur cette plage, pour les capteurs
rectangulaires, que leur plan de masse soit réduit ou non n’améliore pas 'adaptation
d’impédance (figure 3.35.a & comparer a la figure 3.15.a). Par contre, pour les capteurs
circulaires, conformément aux simulations, la réduction du plan de masse améliore les
choses (diminution de |I'(f.s)| de 3dB, figure 3.35.b & comparer a la figure 3.21.b). La

contrainte |I'(fres)| < —10dB du cahier des charges est respectée expérimen-
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talement par les deux capteurs rectangulaires et par le capteur circulaire a

plan de masse réduit.
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Figure 3.35 — Coefficient de réflexion mesuré a la fréquence de résonance des capteurs
patchs & substrat Polyguide en fonction de la permittivité des échantillons de BDC du
troisiéme cycle de mesure : (a) rectangulaire, (b) circulaire.

Quant a la contrainte f,..; € [2,3GHz — 2,6 GHz|, elle est satisfaite expérimentalement par
tous les capteurs, les f,., étant contenues dans une plage réduite, vu la gamme restreinte
de ¢! considérée.

Comme en § 3.6.3, dans cette section nous analysons les caractéristiques entrée-sortie
fres vs. 0 des capteurs et laissons de coté f,.s vs. €. qui seraient sont quasi-équivalentes a

un facteur preés.

Les figures 3.36 et 3.37 fournissent les données expérimentales f,.; vs. 6 et les comparent
a des simulations EF correspondant aux caractéristiques diélectriques lot de BDC n°2,
non seulement celles du cycle n°3 mais aussi celles du cycle n°2 (cf. figure 3.31). Les
tableaux 3.12 (capteurs a plan de masse étendu) et 3.13 (capteurs a plan de masse réduit)
synthétisent les caractéristiques des capteurs (linéarité, sensibilité, écarts-types...) tirées
de ces mesures et simulations a partir des données du BDC.

Qualitativement, aussi bien expérimentalement qu’en simulation f,., est sensible de facon
décroissante aux variations de 6 et les simulations correspondant aux données des cycles

n°2 et n°3 sont cohérentes.

Extrapolation des caractéristiques :
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Quantitativement, compte-tenu des faibles plages de variations de ¢/ les données expéri-
mentales mesurées sur le BDC ne permettent d’apprécier que trés approximativement les
caractéristiques des capteurs (linéarité, sensibilité, écarts-types... ).

On peut pallier en partie ce probléme en s’appuyant sur les mesures réalisées sur lair et
le PMMA avec les quatre capteurs a substrat polyguide. L’ajout de points de mesure en
el =1 (air) €. = 2,47 (PMMA) permet d’étendre la plage de variation de permittivité qui
passe de €/ € [2,05 - 2,25] a €/ € [1 — 2,47], ce qui a priori permet une estimation plus
réaliste de la sensibilité Sé?'"“ des capteurs (tableau 3.14). Les sensibilités expérimen-
tales extrapolées a partir des mesures sur le BDC, Pair et le PMMA avoisinent
SZ’““ ~6 MHz/% de 0 pour les capteurs rectangulaires et SZ”” ~5MHz/% de

0 pour les capteurs circulaires.

Elles sont inférieures a celles obtenues en simulation d’un ratio de 0,64. Les moyennes
sur les quatre capteurs étant Sf’“ ~ 5 7MHz/% de 6 pour les mesures, contre Sf’es ~
8,9MHz/% de 6 pour les simulation (d’aprés les données du tableau 3.14). Un ratio
comparable entre mesures et simulations avait été observé avec les capteurs a substrat FR4.
Nous pouvons avancer la méme explication que précédemment, a savoir probablement un
contact imparfait (gap d’air) entre le capteur et ’échantillon, conjugé a des imperfections

de fabrication des capteurs.

Quant au facteur de qualité mesuré jusque la, il avoisine 40, quelle que soit la forme de
I’élément rayonnant et les dimensions du plan de masse. Les facteurs de qualité obtenus
avec ce substrat sont meilleurs que ceux obtenus avec les capteurs a substrat FR4. Dans le
cas du substrat Polyguide, cette valeur est amenée & augmenter car 'adaptation d’impé-
dance va augmnter a mesure que la teneur en eau va augmenter et ce, jusqu’a une certaine

valeur.

Enfin, en ce qui concerne les incertitudes de mesure, les chiffres des tableaux 3.12 et
3.13 sont donnés a titre indicatif, le nombre de points de mesure étant trop faible pour
considérer ces estimations comme fiables. Sans doute n’est-il pas déraisonnable de préjuger

que la vérité corresponde, comme pour les capteurs FR4, & un écart-type o5 < 3,5% de
0.
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(a) Patch rectangulaire, PM étendu. (b) Patch circulaire, PM étendu.

Figure 3.36 — Mesures (données du BDC uniquement : lot n°2, cycle n°3) et simulations EF
des caractéristiques f,.s vs. 8 de patchs a substrat Polyguide, pour les 6 des échantillons

du lot de BDC n°2 mesurés lors des cycles n°3 ou n°2.
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(a) Patch rectangulaire, PM réduit. (b) Patch circulaire, PM réduit.

Figure 3.37 — Mesures (données du BDC uniquement : lot n°2, cycle n°3) et simulations EF
des caractéristiques f,.s vs. 8 de patchs & substrat Polyguide, pour les 6 des échantillons
du lot de BDC n°2 mesurés lors des cycles n°3 ou n°2.
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Patch rectangulaire* Patch circulaire*
Cycle 3 Cycle 2 Cycle 3 Cycle 2
fres (GHz) | [2,58 - 2.59] — 2,55 -2,56] —
R 0,05 — 0,10 —
Mesures | SJres(MHz/%) 3,01 — 2,54 —
0 fres(MHz) 15,22 — 8,84 —
o (%) 5,06 — 3,47 —
fres (GHz) | [2,47 - 2.49] | [2,32 - 2,51] | [2,47 - 2,48] | [2,34 - 2,51]
RZ 0,24 0,92 0,08 0,92
Simulations | §Jr (MHz/%) 6,00 9,68 2,33 8,60
O fres (MHz) 12,22 17,78 9,21 16,23
o7 (%) 2,03 1,84 3,94 1,89

Tableau 3.12 — Caractéristiques mesurées (données du BDC uniquement : lot n°2, cycle
n°3) et simulations EF des capteurs patchs a substrat polyguide rectangulaires et circulaire
a plan de masse étendu (*).
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Patch rectangulaire® Patch circulaire*
Cycle 3 Cycle 2 Cycle 3 Cycle 2
fres (GHz) | [2,56 - 2,58 — 2,54 -2,55] —
R 0,10 — 0,07 —
Mesures SgTES(MHz/%) 4,72 — -2,85 —
0 pres(MHz) 16,69 — 11,95 —
o5 (%) 3,53 — 4,20 —
Fros (GHz) | [2,46 - 2,48] | [2,33 - 2,50] | [2.47 - 2,48] | [2,33 - 2,51]
R 0,26 0,02 0,06 0,90
Simulations | §Jre (MHz/%) 6,66 8,61 2,02 8,85
0 res (MH2) 12,96 16,46 10,01 18,78
o5 (%) 1,95 1,91 4,94 2.12

Tableau 3.13 — Caractéristiques mesurées (données du BDC uniquement : lot n°2, cycle
n°3) et simulations EF des capteurs patchs a substrat polyguide rectangulaires et circulaire
a plan de masse réduit (**).

Patch rectangulaire Patch circulaire
E R E R
Mesures Sfre (MHz/%)| 6,10 4,92 6,50 5,22
Fres (GHz) | [2,32-2,51] | [2,33-2,50] | [2,34 - 2,51] | [2,33 - 2,51]
%es 0,92 0,92 0,92 0,90
Simulations Sjres 9,68 8,61 8,60 8,85
(MHz/%)
O fres (MHz) 17,78 16,46 16,23 18,78
o5 (%) 1,84 1,91 1,89 92.12
Gravimétrie 6 (%) [0 - 20]

Tableau 3.14 — Caractéristiques des capteurs patchs a substrat polyguide rectangulaires et
circulaire extrapolées d’aprés les mesures sur le BDC (lot n°2, cycle n°3), I'air et le PMMA
et simulées d’apreés les caractéristiques du BDC (lot n°2, cycle n°3). Les colonnes E et R
correspondent respectivement aux capteurs a plans de masse étendus ou réduits.
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3.6.5 Conclusion sur les capteurs hydriques patchs pour le BDC

Nous avons dimensionné au moyen de simulations EF et caractérisé expérimentalement six
capteurs hydriques patchs pour le BDC. Leur principe repose sur une mesure du coefficient
de réfléxion |I'(f)| du capteur mis au contact du BDC et sur une estimation de 6 via la
fréquence de résonance f,..s. D’aprés des modéles analytiques approchés cette derniére
varie linéairement en fonction de /.. Or, d’aprés les caractérisations du BDC présentées
au chapitre 2 €/ varie linéairement en fonction de 6 (figure 3.31). Ainsi, en principe, la

caractéristique f,.svs.0 de nos capteurs doit étre linéaire.

Comme cahier des charges, nous nous étions fixé un fonctionnement des capteurs autour
de 2/45GHz (fres €[2,3GHz — 2,6 GHz|) et une adaptation d’impédance telle que
|I'(fres)| < —10 dB. Tous les capteurs congus et réalisés satisfont la premiére
contrainte, la seconde étant imparfaitement respectée par certains capteurs
(capteurs a substrat FR4 : —15dB < |I'(fres)| < —7dB).

Du point de vue topologique nous avons joué sur deux paramétres : le mo-
tif de 1I’élément rayonnant (rectangulaire ou circulaire) et la nature du sub-
strat diélectrique (FR4 : ¢, = 4,35 et Polyguide : ¢, = 2,35), I'épaisseur de
ce dernier étant constante (h = 1,6mm). L’usage de ces motifs — conduisant & une
polarisation des ondes différente — visait notamment & confirmer ou infirmer expérimen-
talement l'isotropie du BDC a I’échelle des interactions électromagnétiques du capteur et
du MUT. Les différents substrats offraient quant a eux un moyen d’optimiser la sensibilité

’

des capteurs, celle-ci étant, de méme que f,.s, théoriquement proportionnelle & 1/ Ersub>
toujours d’aprés un modele analytique approché. En outre, €], influence 'adaptation
d’impédance, c’est-a-dire le couplage des ondes dans le MUT. En principe, celle-ci peut
étre d’autant meilleure que ;. est faible. Autant de propriétés dont nous avons cherché
a tirer parti.

En guise de conclusion a cette étude comparons les quatre capteurs dont les caratéristiques
entrée-sortie fr.s vs. €. et fres vs. 0 simulées sont illustrées figures 3.38 et 3.39, et dont le

tableau 3.15 synthétise les données expérimentales et simulées.

S’agissant de la linéarité des caractéristiques entrée-sortie, on constate qu’elle est
vérifiée expérimentalement et en simulation EF, ce qui est conforme aux pré-
dictions analytiques. Quoique tout a fait satisfaisante, cette linéarité (quantifiée unique-

ment pour les capteurs a substrat FR4) est moins vraie expérimentalement (R% > 0,77,

res

coefficient de détermination linéaire relatif af,.; vs. ) qu’en simulation (RJ%V > 0,91,

idem). C’est en raison du nombre limité de points de mesure pour les capteurs a substrat
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Polyguide que nous n’indiquons pas & leur sujet de valeurs expérimentales B2 . Celles

Jres

obtenues en simulation sont identiques a celles des capteurs a substrat FR4.

S’agissant de la géométrie de 1’élément rayonnant, on constate, a substrat
donné, qu’elle n’influe ni sur la linéarité ni sur la sensibilité des capteurs,
du moins pas significativement. Ce dont nous pouvons déduire que le BDC est

isotrope du point de vue des capteurs.

uant a 'influence de €’ on peut observer figures 3.38 et 3.39 que la sensibilité (¢’est-a-
Q p g q

r,sub’
dire la pente des caractéristiques) est supérieure pour les capteurs a substrat Polyguide. Le
modéle analytique approché selon lequel les sensibilités, toutes choses égales par ailleurs,
sont proportionnelles a 1/,/e, . s’avére assez vrai puisque le substrat polyguide

ameéliore la sensibilité des capteurs d’un facteur ~ 1,5 en simulation EF, sachant

que % =1,36 ; et d’'un facteur ~ 2 expérimentalement. Par ailleurs, la
faible pérmittivité du polyguide a contribué a améliorer I'adaptation d’impédance des
capteurs (c’est-a-dire & minimiser |I'(f.s)|), donc le couplage des ondes dans le MUT et
par suite la sensibilité des mesures. Il faut ajouter que celle-ci est moins bonne expérimen-
talement qu’en simulation, d’un facteur 0,5 pour les capteurs substrat FR4 et 0,64 pour
ceux & Polyguide. Ceci peut s’expliquer par des imperfections de réalisation introduisant
un gap d’air entre le capteur et le MUT, modifiant de ce fait la permittivité diélectrique

effective et dégradant I'adaptation d’impédance.

On constate donc globalement que les considérations de topologie entrant dans
la démarche de conception des capteurs produisent bien les résultats escomp-

tés.

En ce qui concerne les performances des capteurs : on peut considérer que leur
point fort est une bonne sensibilité a la teneur en eau. D’aprés les données expéri-
mentales (tableau 3.15), Sf”” ~ 3MHz/% de 6 (substrat FR4) et Sf’”” ~ 6 MHz/%
de 6 (substrat polyguide). Notons que S:Zes ~ 30 MHz/unité (substrat FR4)

et Sjc 7¢* ~ 60 MHz/unité (substrat Polyguide). Le lecteur un tant soit peu observateur

remarquera un facteur 10 entre les valeurs de Sfmet de Sf ;<. Il se trouve simplement que
la pente de £/vs.0 (régression linéaire, figure 3.31) est de 1/10 Par contre, la disper-
sion des mesures, liée principalement a la variabilité des échantillons de BDC,
est relativement importante et se traduit par des écarts-types o5 < 3,5% de 0,
pour une plage de variations de 6 de [0 % - 20 %] sur I’ensemble du cycle de
sorption du BDC.
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Suggérons pour finir quelques pistes a envisager dans le prolongement de cette étude :

— Utilisation d’un substrat a air : Diminuer la permittivité diélectrique du substrat

améliore la sensibilité des capteurs patchs RF. Le recours a un substrat & air devrait
donc en principe permettre de maximiser la sensibilité des mesures (moyennant 'ajout
de certains éléments comme des fentes). Second intérét de diminuer &, 4, pour la car-
actérisation hydrique du BDC : a fréquence de fonctionnement égale les élément ray-
onnants sont plus grands (dimensions de I'ordre de A.ss/2), par conséquent le volume
sondé aussi. Par contre, la tenue mécanique d’un substrat a air peut constituer un

inconvénient.

— Patch Multibande : La conception d’un capteur patch bi-bande permettrait d’adosser

les mesures diélectriques/hydriques a une double information, ¢’est-a-dire deux fréquences
de résonance, idéalement situées dans des bandes ISM. Concevoir ce type de dispositif
nécessiterait au préalable de caractériser le BDC sur une deuxiéme bande de fréquence.

Une difficulté de cette approche consisterait a obtenir une mesure représentative du

VER du BDC dans les deux bandes. Avec un capteur bi-bande fonctionnant par exem-

ple a 2.4 GHz et a 5,25 GHz, la profondeur sondée & 5,25 GHz serait, a permittivité de

MUT égale, environ la moité de celle sondée a 2,45 GHz.

D’autres pistes d’étude pourraient étre considérées comme 'utilisation de motifs fractals

notamment dans une configuration bi-bande.
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Figure 3.38 — Simulations EF des caractéristiques f,.s vs. €. de patchs & substrat FR4 et
polyguide, pour les ¢/ des échantillons du lot de BDC n°2 mesurées lors du cycle n°2 : (a)

patchs rectangulaire, (b) patch circulaires.
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Figure 3.39 — Simulations EF des caractéristiques f,.s vs. 6 de patchs & substrat FR4 et
polyguide, pour les 0 (i.e. €]) des échantillons du lot de BDC 1n°2 mesurées lors du cycle

n°2 : (a) patchs rectangulaire, (b) patch circulaires.
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3.7 Du résonateur en anneau au capteur hydrique

3.7.1 Principe d’un résonateur en anneau imprimé

Un résonateur en anneau imprimé sur substrat diélectrique se présente sous la forme d’un
anneau métallique placé a proximité d’une ligne microruban apportant une excitation
électromagnétique (figure 3.40). A une certaine fréquence (dite de résonance : f.s [198])
dont la valeur dépend des permittivités mises en jeu ainsi que des dimensions du résonateur,
notamment son périmétre, la partie imaginaire de I'impédance d’entrée du circuit s’annule.
Il existe des topologies a une seule ou a deux lignes ligne de transmission ; la premiére est
destinée a des mesures en réflexion (S;;), la seconde permet des mesures en transmission
(Sij). La réponse en transmission est celle d’un filtre sélectif dont la fréquence centrale
fres et le facteur de qualité ) dépendent de la permittivité du milieu environnant. En ce
qui concerne 'alimentation, celle-ci peut se faire soit par couplage capacitif (cas représenté

figure 3.40), soit par couplage inductif.

(a) (b)

P1 P2 P1 P2

P1

P1 P2

P2

Figure 3.40 — Exemples de géométries des résonateurs en anneau [199]. Cas d’une alimen-
tation par couplage capacitif.

3.7.2 Reésonateur en anneau utilisé comme capteur hydrique
pour le BDC

L’utilisation d’un résonateur en anneau comme capteur hydrique repose en
grande partie sur le méme principe que les capteurs patchs. Les caractéristiques
hydriques du BDC au contact du résonateur affectent sa permittivité diélectrique et par

suite les caractéristiques électriques du capteur. Ainsi, la fréquence de résonance
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3.7. Du résonateur en anneau au capteur hydrique

fres €t le coefficient de transmission S;; entre les deux lignes du résonateur
dépendent-ils des caractéristiques hydriques. Comme avec une antenne patch, a
priori f..s diminue quand ’humidité augmente (figure 3.41). Quant a S;;, il diminue
également quand I’humidité augmente. Ceci s’expliquant par une augmentation des pertes

dans le matériau avec 'humidité.

Le fait qu’un résonateur ot ’anneau (configuration a lignes microrubans) per-
mette des mesures en transmission est la principale raison qui nous a conduits
4 envisager son utilisation en vue de mesures hydriques dans un mur de BDC.
En effet, comparées aux mesures en réflexion (qui nécessitent un pont de réflectométrie
et une référence de phase) les mesures en transmission peuvent étre mises en ceuvre de
fagon relativement simple et associées & des appareils de mesure plus faible cotit. Ceci

dans ’hypothése d’un systéme congu pour une utilisation hors laboratoire.

| 5;1(dB)

&

Is]}'{fresjl """""""""""" l: HR= 30%, B=2.1%.
HR= 40%, 0= 2.9%.
IS{,{ng‘i)l -3 dB ————————————————————— HR= 50%, 8= 3;2%-

HR= 60%, 6= 3,7%.

Figure 3.41 — Variation typique du coefficient de transmission |S;; (f)| d'un résonateur
en anneau utilisé comme capteur hydrique en fonction des états hydriques du MUT (les
valeurs sont choisies arbitrairement).

3.7.3 Modéle analytique d’un résonateur en anneau

Les géométries les plus courantes de résonateurs en anneaux sont circulaires ou elliptiques,
méme si on trouve, quoique rarement, des carrés (figure 3.43). Nous ne considérons que

les premiéres.

Comme pour patchs circulaires, I’approche classique consiste & modéliser les résonateurs
en anneaux comme des cavités résonantes. On peut en dériver des formules analytiques

utiles au dimensionnement des circuits. Nous nous bornons a rappeler celles reliant la
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permittivité diélectrique effective et les dimensions de I'anneau a la fréquence de résonance

fres dans le cas de géométries circulaire et elliptique.

Les modes de résonance d’ordre n d’une onde se produisent lorsqu’il y a égalité entre le
périmétre p de 'anneau et la longueur d’onde effective A\.ry (équation (2.19)). Celle-ci
dépend des permittivités diélectriques mises en jeu [200].

p=nAcss (3.17)

Dans le cas d’un anneau circulaire 'équation (3.17) devient :

2R = n)\eff (318)

Pour le motif elliptique :

27T\/(RZ+R5)/2:TL)\eff (319)

La longueur d’onde guidée est liée a la permittivité diélectrique effective. Dans le cas du

motif circulaire pour le mode fondamental on obtient :

Co

2T R 5;76 £f

fres = (320)

et dans le cas du motif elliptique :

Fros = (3.21)

Co
214/ (R2 +R§)/2,/s;7eff

Quant au facteur de qualité @, sa définition a été donnée plus haut (équation (3.7)).

A Tinstar des patchs rectangulaires et circulaire, la permittivité diélectrique effective des
résonateurs en anneau dépend de celles du substrat et de I’environnement du résonateur
(dans notre cas le BDC). On ne dispose pas pour 5;,7eff d’expression analytique triviale,
méme si certaines formulations empiriques ont été proposées dans [201, 202]. Notons
que par rapport a un anneau circulaire un anneau elliptique offre un degré de liberté de

dimensionnement supplémentaire (figure 3.43).
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3.7.4 Etat de ’art des mesures diélectriques au moyen d’un

résonateur en anneau

Historiquement, I’élément rayonnant en anneau sur un substrat diélectrique a été utilisé
pour réaliser des oscillateurs et des filtres dans des circuits micro-ondes [203, 204, 205, 206/,
puis pour caractériser des substrat diélectriques en couches minces mis au contact de
I'anneau rayonnant, via la mesure de f,.s [207, 208]. Cette méthode a ensuite été étendue
au contrdle qualité de produits alimentaires [209, 210, 211] et a I'estimation de la teneur
en eau dans des sols ou de sables [200, 212, 213|, voire & des matériaux comme le carton
[213]. Hormis une étude sur un sable [212], cette technique a peu été utilisée pour des

matériaux géotechniques ou du génie civil.

— Dans la référence [200] un résonateur en anneau sur substrat Duroid 6006 (s;ﬁub = 6,15,
h = 2,54mm) alimenté par couplage capacitif au moyen de deux lignes coaxiales a été
mis au contact d’un sol dont 6, variait entre 0% et 30 % (figure 3.42). La résonance du
capteur a été mesurée en fonction de 6, et un lien a été établi entre 0, et la permittivité
diélectrique des sols €, estimée d’apreés fr.s. fres diminue a mesure que 6, et 5; aug-
mentent, ce qui est conforme a ’équation (2.23). Les sensibilités de f,.s aux parties réelle
et imaginaire de €} et a 6, sont respectivement de Sg,:”:18 MHz et ng =6,5MHz/%

de 0 ;f,es se situant ici vers 1,1 GHz.

— La référence [212] présente des résultats de caractérisation d’un sable conditionné a
des teneurs en eau allant de 0 & 16 %. Le matériau a été caractérisé au moyen d’un
résonateur en anneau circulaire fonctionnant a 2,45 GHz, imprimé sur un substrat de
caractéristiques almub = 2,6, h = 1,8mm. Le décalage fréquentiel de f,., est de 3%

pour la gamme de teneurs en eau considérée.

(a)

| [

Figure 3.42 — Résonateurs utilisés : (a) dans [200], (b) dans [213].
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3.8 Conception d’un capteur hydrique & double

résonateur pour le BDC

3.8.1 Cahier des charges du capteur hydrique & double

résonateur en anneau

Les murs de BDC sont réputés pour leur effet tampon — régulations thermique et hydrique
— et utilisés dans les batiments a cet effet. La littérature propose sur ce sujet quelques
études expérimentales basées sur I'insertion dans un mur de BDC de capteurs d’humidité
relative HR & effet capacitif [57]. Tl s’agit de capteurs initialement destinées & mesurer

H R dans P'air, conditionnés (encapsulés) pour les mesures dans le béton.

Nous envisageons ici une alternative reposant des mesures RF consistant en un dispositif
invasif 4 deux résonateurs en anneaux utilisé en transmission (figure 3.50) en
vue d’estimer I’humidité en deux endroits & ’intérieur d’un mur de BDC. La
réponse en transmission S;; (f) d’un résonateur en anneau est celle d’un filtre sélectif dont
la frequence centrale f..s (résonance) et le facteur de qualité @) dépendent de la permit-
tivité du milieu environnant. Le principe du capteur est de mesurer les variations des
fres des deux anneaux induites par les variations hydriques locales. L’intéret de ce double

résonateur est de suivre les variations et transferts d’humidités dans un mur de BDC

Nous fixons pour ce dispositif le cahier des charges suivant (notons que nous n’imposons

pas directement de contrainte sur Q) :

— Coeflicient de transmission |.S;;| : le coefficient de transmission entre les deux ports

de chaque résonateur doit satisfaire | S;;j (fres) | > —20dB (contrainte sur les pertes

en transmission).

— Fréquences de fonctionnement : le dispositif doit fonctionner dans le bande pour

laquelle la permittivité diélectrique du BDC a été caractérisée (chapitre 2), on impose
donc fres € [1,72 GHz — 2,61 GHz].

— Découplage des résonateurs : 'écart Af,., entre les f,., des deux résonateurs doit

satisfaire A fres > 50 MHz afin de bien distinguer les deux résonances.

Nous choisissons une topologie microruban a alimentation par couplage capacitif similaire
a celle de la figure 3.40.d. Pour un substrat diélectrique donné, les éléments & dimensionner

sont les suivants (figure 3.43) :
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— Largeur des lignes w : la largeur des lignes détermine leur impédance caractéristique.
Leur dimensionnement peut étre réalisé a 1’aide de Pabaque de Wheeler [214] qui permet,
pour un substrat donné (permittivité et épaisseur k), de définir 'impédance de la ligne

en fonction de sa largeur.

— Largeur du gap g : g influe sur le coefficient de transmission S;; et dans une moindre

mesure sur fes.

— Dimensions du résonateur : les rayons R d’un résonateur circulaire ou (R,,R;) d'un

résonateur elliptique influent eux aussi sur f,.s (équations (3.20) et (3.21)).

P; “’I g P “’I .

Figure 3.43 — Dimensions des résonateurs circulaire et elliptique.

3.8.2 Etude paramétrique d’un double résonateur en anneau

Considérons un résonateur en anneau elliptique imprimé sur un substrat Polyguide
alimenté par deux lignes microrubans (figure 3.43). Nous étudions ici au moyen
de simulations EF l’influence des dimensions du résonateur sur |S;; (f)|. Pour

cela, nous faisons varier une dimension, les autres étant fixées (cf. tableau 3.16).

Les figures 3.44 et 3.45 représentent |.S;; (f) | respectivement pour différentes valeurs du gap
g et du rayon R,. Elles montrent qu'une augmentation de g entraine une diminution
de |S;j|, c’est & dire une augmentation des pertes d’insertion a cause de la
diminution du couplage entre les lignes et le résonateur. Quant & R, son
augentation provoque une diminution de f,.;. Ce résultat est en accord avec les
équations (3.20) et (3.21). On observe également une augmentation de f,..s lorsque g
augmente. Ce résultat s’explique d’aprés le modéle électrique d’un résonateur alimenté
par deux lignes microrubans [215]. Notons qu’une étude paramétrique sur R,, R, étant
fixé, donnerait des résultats similaires a I’étude paramétrique sur R,. Une autre étude

parameétrique pourrait étre effectuée et consiste en 1’étude de I'influence de la distance
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entre les deux résonateurs ainsi que ’étude de la distance des 2 résonateurs par rapport

aux 2 ports d’entrée.

-10 F

2

S| (dB)

30 F

-40

) 1.6 1.8 2 22 24 2.6 238
Fréquence (GHz)

Figure 3.44 — Etude paramétrique par simulations EF sur le gap g d'un résonateur en
anneau elliptique. Autres dimensions du capteur : cf. tableau 3.16.

0 T T T T
20 W,
)
=300 4 R,=12.5mm.
el
R, =15 mm.
-40 | —» R, =175
Rb b .J i,
R, =20 mm.
-50 F \
-60 | | | | I
16 18 2 22 24 26 28
Fréquence (GHz)

Figure 3.45 — Etude paramétrique par simulations EF sur le rayon R, d’un résonateur en
anneau elliptique. Autres dimensions du capteur : cf. tableau 3.16.
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!

Paramétre w g R, Ry 3 tan dsyup

r,sub

Valeur 3,5mm | 0,5mm | 15mm | 15mm | 2,35 | 0,0002

Tableau 3.16 — Paramétres des simulations par éléments finis d’un résonateur en anneau
elliptique : valeurs fixes ou nominales des paramétres (figure 3.43).

Dimensionnement Dimensionnement

du résonateur 2 —— (RaRng)

fres 2€ [fming = Frmaxe]

du résonateur 1
res,1€ [Fmint = frena]

(RyRyg)

Superposition des 2
résonateurs
(Fres,sfres,2)

Simulation de
I'ensemble des
combinaisons de
[HR1, HR2).

Figure 3.46 — Procédure de dimensionnement d’'un double résonateur en anneau a partir
de simulations EF.

3.8.3 Optimisation d’un double résonateur en anneau

Nous considérons ici le dimensionnement d’'un double résonateur en anneau en fonction
du cahier des charges fixé en § 3.8.1. Pour ce faire nous utilisons des simulations EF
(logiciel HFSS). Le dispositif, destiné a des mesures d’humidité, est congu en fonction
des caractéristiques du lot de BDC n°2 sur la bande 1,72 GHz — 2,61 GHz| mesuré
pour différents états hydriques {HR, 6} (figure 2.43).
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La procédure d’optimisation est schématisée figure 3.46. Elle consiste a optimiser itérative-
ment les dimensions de deux résonateurs, chacun étant simulé séparément, pour un MUT
dont les caractéristiques sont celles d’'un BDC sec (occupant les volumes situés au dessus
et au dessous des résonateurs : figure 3.47) afin que pour cet état hydrique f,..s1 ~ 2,5 GHz
et fres2 = 2,1 GHz (Pindice 1 ou 2 désigne le résonateur). Ceci dans le but de respecter
au mieux la double contrainte f,.s €[1,72GHz — 2,61 GHz| et Af,.s > 50 MHz du cahier
des charges. Le tableau 3.8 donne les paramétres des simulations, les dimensions opti-
misées étant le rayon R, et le taux d’ellipsité o £ R,/Ry. Les dimensions optimales sont

également données dans ce tableau.

Parameétres Val. ini- Gammes de valeurs Pas Val. opti-
tiale/fixée* male /fixée™
Ra 15mm [10 mm — 20 mm]| 0,5mm | 15,5mm
a; = R, /Ry 1 [0,5 — 1,5] 0,1 0,9
Ry 15 mm [10 mm — 20 mm]| 0,5mm | 15,5mm
ay = Rya/ Ry 1 [0,5 — 1,5] 0,1 1,3
w=w =wy | 3,9mm* — — 3,9 mm*
g=0ag = g2 500 pm — — 500 pm
€ sub 2,35% — — 2,35%
tand gy 0,0002%* — — 0,0002*
h 1,6 mm* — — 1,6 mm*
£ — Lot BDC n°2 — —
Q{< HR =0%,0 = 1% >}
Phase d’adsorption
tand — Idem — —

Tableau 3.17 — Paramétres des simulations EF pour 'optimisation du double résonateur
en anneau (figure 3.43). Les indices 1 et 2 font référence aux résonateurs.
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X

Figure 3.47 — Mono-résonateur.

3.8.3.1 Simulation EF des deux mono-résonateurs

Les figures 3.48.a et 3.48.b représentent les réponses |S;; (f)| des deux résonateurs opti-
misés, simulées pour différentes HR (en utilisant les spectre diélectriques expérimentaux
correspondants : figure 2.43). Les dispositifs simulés ne comportent qu’un seul résonateur
(figure 3.47).

Les pertes d’insertion a la résonance (non représentées) satisfont |Sy; (fres) | >-20 dB. Les
plages de variation de f,.; (pour HR variant entre 0 et 94 %) des résonateurs 1 et 2 sont
respectivement, de 160 MHz et de 250 MHz. Le cahier des charges A f,..s > 50 MHz
et fres € [1,72 GHz — 2,61 GHz| est bien respecté.

Les caractéristiques f,., vs. s; et |S;j (fres)| vs. tand des deux capteurs sont
linéaires (figure 3.49). La caractéristique f..s vs. e; du résonateur 1, présente un co-
efficient de linéarité R* ~ 1 et une sensibilité ng“ ~ 145 MHz/unité de £,. Pour le
résonateur 2, R? ~ 1 et Sges ~ 84 MHz/unité de 5/:. Le facteur de qualité dans le cas de
la caractéristique f,..s vs. 5; varie entre 10 et 38 pour le résonateur 1 et 8 et 22 pour le

résonateur 2 (cf. annexe A.14 figure A.43).
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0 T T -5 T T . T T
————— HR = 0a %,
10+ AN e HR =442 %.
-10 4 ANy memee HR = 73a %.
s/, N\ HR =% %. |
15 HR =94 %,
HR = §7d %.
-20 | 1 20 ——HR = 76d %, |
_ = —— HR = 64d %,
=2 2 25t —— HR = 40d %.
= 30r 1= —— HR = (d %,
i:: "i:. 30+ 4
40t ] 35} |
40 | 1
50 F ]
45 | |
-60 : ‘ - - : -50 : : : - .
16 1.8 2 22 24 26 28 16 1.8 2 22 24 26 28
Fréquence (GHz) Frequence (GHz)
(a) (b)

Figure 3.48 — Simulations EF (utilisant les caractéristiques diélectriques du lot de BDC
n°2, moyennées sur les échantillons) de |S;; (f)| & différentes HR : (a) résonateur 1, (b)
résonateur 2.

25 T T T T -4 T . T -
®x #  Résonateur L *  Fésonateur 1,
24} R O Résonateur 2,) | 6L @ O Résonateur 2.| |
¥
® _S L 4
23F 1
< e = o ©°g
0 " = -10¢ x X E
T 22t L R
= = 2} ) ° |
Tt P o o = . 8
o gl * 8 1
o0 =
2T o 1 -16f x |
(o] %
1.9 . . . . 18 . . i "
1.5 2 25 3 35 4 0 0.03 0.1 0.15 0.2 0.25

E,v tand
Figure 3.49 — Simulations EF (utilisant les caractéristiques diélectriques du lot de BDC
n°2, moyennées sur les échantillons) de f,., vs. €, et|Si; (fres)| vs. tand des résonateurs

optimisés, pris séparément.
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Résonateur 1

Résonateur 2

Figure 3.50 — Topologie de simulation EF d’un double résonateur (image Ansys HFSS).

3.8.3.2 Simulation EF du double-résonateur

Considérons maintenant un dispositif constitué des deux résonateurs ayant les di-
mensions optimisées ci-dessus, alimentés par les mémes lignes de transmission
(figure 3.50).

Nous souhaitons étudier sa réponse lorsque les résonateurs sont respectivement au contact
de BDC d’humidités relatives HR; et HRs. Pour ce faire nous avons effectué des simu-
lations EF de la topologie représentée figure 3.50 en affectant les propriétés diélectriques

qui conviennent (cf. figure 2.43) aux volumes occupés par les MUT 1 et 2.

De ces simulations, nous avons extrait les caractéristiques f,.s et [S;; (fres)| (tableaux 3.18
et 3.19) de chaque résonateur, en considérant uniquement la phase d’adsorption (pour des

questions de lisibilité).
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HR2— | 0% 44% | 3% | 90%
LHR1
0% | 2146 [ 9196 | 2,111 | 2,050 | « frow (GHz)
2483 | 9 480 | 2,480 | 2470 | « foo (GHz)
A4% | 2,145 | 2,125 | 2,110 | 2,047 | « frew (GHz)
2,462 | 2,457 | 2,451 | 2454 | « foo (GHz)
73% | 2,144 | 2,124 | 2,108 | 2,045 | « fres (GHz)
2,453 | 2,436 | 2.439 | 2,439 | « foq (GHz)
00% | 2,140 | 2,119 | 2,102 | 2,031 | « fres (GHz)
2,318 | 2,317 | 2,313 | 2,315 | « froq (GlHz)

Tableau 3.18 — Simulation EF des f,.s des deux résonateurs en fonction de HR du BDC

(lot n°2) en phase d’adsorption.

HR2— | 0% 44% 3% 90%
LHRI

0% |28 | 75 | 94 | 128 | < [Si(fre)| (dB)
_9’8 ']-0 _9a7 _877 = |Sij(fresl)| (dB)
44% -6;3 ‘779 ‘9a9 '1372 - |Sij(fr652)| (dB)
-10,8 | -12,3 | -11,9 | -10,2 — |Sz‘j(fresl)| (dB)
73% -7 '876 '1075 '13>8 - |Sij(fres2)| (dB)
147 | <149 | -14.5 | -12,6 — ’Sij(freslﬂ (dB)
90% '9 '10>5 '1273 '1577 = ’Sij(f’f’682)| (dB)
-7 | -174 ) -17,9 | -16,6  [Sij(fres1)| (dB)

Tableau 3.19 — Simulation EF des|S;;(fres)| des deux résonateurs en fonction de HR du
BDC (lot n°2) en phase d’adsorption.

Considérons les trois points du cahier des charges (§ 3.8.1) :

— Coefficient de transmission : [S5;;| : la contrainte |S;; (fres)| > —20 dB est
—18 dB < |5 (fres)| < —6 dB (tableau 3.19). On note que les pertes

augmentent avec HR.

satisfaite :

— Fréquences de fonctionnement : la contrainte f,.s € [1,72 GHz — 2,61 GHz]
est satisfaite : 2,313GHz < f,..s1 < 2,483 GHz et 2,031 GHz < fes0 < 2,146 GHz.
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— Découplage des résonateurs : la contrainte Af,.; > 50 MHz est satisfaite :
A fres > 178 MHz.

Examinons plus en détails le découplage entre les résonateurs :

— Cas ou HR; varie de 0% a 90 %, HR, étant fixée : f,.s varie en moyenne de 163 MHz
a partir de ~ 2,48 GHz, tandis que parallélelement f,.. varie au plus de 19 MHz autour
de ~ 2,1 GHz.

— Cas ou HR, varie de 0% a 90 %, HR, étant fixée : f,.s varie en moyenne de 100 MHz
alors que f.s1 se décale au plus de 13MHz. 13 MHz représentent 8 % de 163 MHz et
19 MHz représentent 13% de 100 MHz.

On peut donc considérer que I’on a un découplage satisfaisant entre les mesures : f,..s vs. HR

des deux résonateurs.

Quant aux facteurs de qualité, ils sont équivalents a ceux des mono-résonateurs donnés en

annexe A.14.

En résumé, d’aprés cette étude en simulation le double résonateur optimisé
respecte le cahier des charges fixé. Ses fréquence de résonance sont cen-
trées en fros1 >~ 2,4GHz et froso ~ 2 GHz et présentent des variations de
Afres1 >~ 160 MHz et A fr .52 ~ 100 MHz lorsque H R varie dans la plage [0 %
— 90 %].

3.9 Caractérisation des résonateurs en anneaux

Nous avons réalisé par gravure mécanique les résonateurs concus en § 3.8 : d’une part
deux résonateurs séparés, c’est a dire sur deux plaques de substrat distinctes, et d’autre
part un double résonateur (figure 3.52). Les lignes d’alimentation des résonateurs sont

terminées par un circuit ouvert.

Nous avons effectué une caractérisation de ces résonateurs non pas sur des échantillons de
BDC mais sur trois diélectriques de référence : 'air, le PMMA et le PTFE. Rappelons
leurs permittivités diélectriques (§ 2.5.4.1) : air : e, = 1, PTFE : ¢, € [1,9 — 2,1],
tand € [107* — 1073]; PMMA : ¢, € [2,2 — 2,5], tand € [0,005 — 0,03]. Ces valeurs
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sont a mettre en regard de celles du lot de BDC n°2 utilisées lors de la conception des

résonateurs, a savoir /. € [1,9 — 3,8].

3.9.1 Caractérisation des deux mono-résonateurs sur des
diélectriques de référence
La figure 3.51 donne, sur la bande [1,7 GHz — 2,7 GHz|, les mesures et les simulations EF

des coefficients de transmission |S;; (f) | de chacun des deux résonateurs séparés, pour les

trois MUT de référence considérés.

0 0
-10 + -10 +
20} 20}
-30 | e 30 |
g | - 3
= a0 N\~ = 40
2:- \\\ - 2-:-
-0 \\ ,'/' Air mes -0 ¢ —— Air mes
——- Air sim ————— Air sim
60 ¢ ——PTFE mes -60 - —— PTFE mes
———PTFE sim ~-—-—- PTFE sim
70r PMMA mes 70 PMMA mes
PMMA sim PMMA sim
-80 : : -80 . .
1.6 2 2.4 2.8 1.6 2 2.4 2.8
Fréquence (GHz) Fréquence (GHz)
(a) Résonateur 1 (b) Résonateur 2

Figure 3.51 — Mesures et les simulations EF des coefficients de transmission |S;; (f)| des
deux résonateurs séparés, pour les trois MUT de référence considérés : air (. = 1), PTFE
(e, € 1,9 — 2,1]) et PMMA (g, € [2,2 — 2,5]) : (a) résonateur 1; (b) résonateur 2.

On contate que fr.s1 >~ 2,5 GHz et f..s1 ~ 2GHz. Des valeurs en bon accord avec celles
obtenues lors de la conception des capteurs. On constate par ailleurs que pour les deux
résonateurs, que ce soit en mesure ou en simulation, f,.s diminue lorsque la £/ augmente,

une tendance conforme & celle souhaitée (figure 3.49).

Ajoutons quelques observations spécifiques & chacun des capteurs :

— Résonateur 1 : f,.s1 mesurée varie entre 2,506 GHz et 2,634 GHz pour £/ variant entre 1

et 2,2. Il existe un décalage fréquentiel entre mesures et simulations, les écarts relatifs
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étant inférieurs & 5,5 %. Les pertes en transmission expérimentales sont supérieures de
2 4 3dB a celles des simulations, si 'on compare les |S;;(fres1)|. Les facteurs de qualité
mesurés sont de I'ordre de 52. A MUT donné, les valeurs de () obtenues en simulation

sont inférieures i celles mesurées.

— Résonateur 2 : f,..so mesurée varie entre 1,954 GHz et 2,096 GHz. Il existe un décalage

fréquentiel entre mesures et simulations, les écarts relatifs étant inférieurs a 6 %. Quant
aux pertes en transmission des mesures et des simulations, elles sont similaires, sauf
pour le PMMA pour lequel les pertes expérimentales (& la résonance) sont supérieures
de 2dB a celles de la simulation correspondante. Le facteur de qualité mesuré pour ce

résonateur varie entre 36 et &7.

Globalement, les réponses |S;;(f)| de chacun des deux résonateurs séparés
sont conformes a celles escomptées, tant en ce qui concerne leurs plages de
fres respectives que leurs variations en fonction de €/.. Les écart entre mesures et

simulations sont relativement faibles.

FIGURE 3.52 — Double résonateur en anneaux.

3.9.2 Caractérisation du double résonateur sur des diélectriques

de référence

La figure 3.53 donne, sur la bande [1,7 GHz — 2,7 GHz|, les mesures des coefficients de

transmission |S;; (f)| du double résonateur pour différentes combinaisons MUT2 - MUT1
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des trois matériaux de référence considérés. Les tableaux 3.20 et 3.21 recensent les valeurs

que prennent respectivement fr.s, |Si;(fres)|-

On observe que fr.q =~ 2,5GHz (pour MUT1 = PTFE, soit €,, =~ 2) et fr ~ 2GHz
(pour MUT2 = PTFE, soit €., ~ 2), des valeurs en bon accord avec celles obtenues
lors de la conception du double résonateur (tableau 3.18). On observe aussi pour les
deux résonateurs que f..; diminue lorsque la €/ augmente, une tendance conforme a celle

souhaitée.

Toujours d’aprés le tableau 3.18, la «diaphonie» maximale observée (influence du MUT?2
sur fres1 et du MUTL sur fres) est de fres1 = 0fres2 = 22 MHz alors que la plage de
variations de f,.s1 est de 153 MHz pour 5;,,MUT1 variant de 1 a ~ 2,4 et que celle def, s

est de 176 MHz pour 5;7MUT2 variant de 1 & ~ 2, 4.

Enfin, concernant les facteurs de qualité nous renvoyons le lecteur a I'annexe § A.14 qui
fournit ¢) en fonction des combinaisons MUT2 - MUT1. Quel soit le cas ) > 52.

Cette caractérisation du double résonateur en anneau sur des MUT de ré-
férence valide le bon fonctionnement du capteur, tant en ce qui concerne le
centrage de ses fréquences de résonance f,..s; et frcs2, leurs variations vis a vis

/7
de €, MU

s que la diaphonie entre les deux résonateurs.

Nous avons vu au chapitre précédent, avec la caractérisation diélectrique/hydrique du
BDC, et dans celui-ci avec celle des capteurs hydriques patchs, qu'une campagne de
mesure impliquant du BDC conditionné hydriquement nécessite un temps ap-
proximativement égal au nombre d’états hydriques considérés multiplié par
un mois. La mise en ceuvre du double résonateur en anneau sur du BDC et
plus précisément au sein d’'une maquette de mur afin d’en étudier expérimen-
talement D’effet tampon hydrique est un travail de longue haleine qui reste
a réaliser. Les résultats expérimentaux de la caractérisation des capteurs
patchs sur du BDC et la validation expérimentale du double résonateur sur

des matériaux de référence donnent a penser qu’il mérite d’étre entrepris.
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0 0
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FIGURE 3.53 — Mesures des coefficients de transmission |S;; (f)| du double résonateur
pour différentes combinaisons MUT2 - MUT1 des matériaux de référence considérés : air
(e. = 1), PTFE (¢, € [1,9 — 2,1]) et PMMA (¢, € [2,2 — 2,5]).
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Table 3.20 — Mesures des f,.s du double résonateur pour les pour différentes combi-
naisons MUT2 - MUT1 des matériaux de référence considérés :

Res2— | Air PTFE | PMMA
JResl

A | 2103 2,010 | 1,942  fresz (GHz)
2,676 2,676 | 2,676 “ frer (GHz)
PTFE | 2,102 / 1,964 “ fress (GHz)
2,562 / 2,562 « fres1 (GHz)
PMMA | 2,102 2,008 / & fres2 (GHz)
2502 | 2,524 / « fres1 (GHz)

(e, € [1,9—2,1]) et PMMA (¢, € [2,2 — 2,5]).

Table 3.21 — Mesures des |S;;(fres)| du double résonateur pour les pour différentes com-
binaisons MUT2 - MUT1 des matériaux de référence considérés :

air (e,

Res?— | Air | PTFE| PMMA
JResl
Air 'i’g -3,1 4,3 — |Sij(fres2)| (dB)
4 5,5 6,6 —1Si;(fres1)| (dB)
PTFE | -53 / -3,9 — [S5;(fres2)| (dB)
-4,4 / -5,0 « |Sij(fres1)| (dB)
PMMA | -54 | -32 / |85 (fres2)| (dB)
—4,0 -5,0 / — ‘Slj(freslﬂ (dB)

(e, €[1,9—2,1]) et PMMA (g, € [2,2 — 2, 5]).

air (e
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3.10 Conclusion

La caractérisation du BDC (chapitre 2) a mis en évidence des variations significatives de

/
87‘

en fonction de la teneur en eau 6 qui permettent d’envisager des capteurs hydriques

basés sur des mesures RF dans la bande ISM a 2,4 GHz. Nous avons congu et

caractérisé deux types de capteurs en technologie a éléments imprimés.

Capteurs hydriques patchs :

Les principes qui ont présidé au choix et a ’étude de ces capteur sont les suivants :

Principe des capeurs patchs : leur principe repose sur la mesure du coefficient de réfléx-

ion |I'(f)| du capteur mis au contact du BDC et sur une estimation de 6 via la fréquence
de résonance f,., du capteur. D’aprés des modéles analytiques approchés, sachant que
pour le BDC ¢/, varie linéairement en fonction de 6 (cf. chapitre 2), la caractéristique

entrée-sortie f,.;vs.0 des capteur proposés est théoriquement linéaire.

Intérét de la topologie «patchy : la technologie a éléments imprimés permet de réaliser,

aux longueurs d’ondes considérées, des patchs capables d’interagir avec le VER du BDC.

D’autre part ces capteurs sont non invasifs.

Conception : nous avons congu six capteurs a 'aide de simulations EF. Du point de

vue topologique nous avons joué sur deux parameétres : le motif de I’élément
rayonnant (rectangulaire ou circulaire) et la nature du substrat diélectrique
(FR4 et Polyguide). Grace au différences de motifs (qui impliquent des polarisations
d’ondes différentes) il est possible de savoir si le BDC est ou non isotrope vis a vis des
capteurs. Quant & l'utilisation de substrats de permittivités diélectriques différentes,

elle permet d’optimiser la sensibilité des capteurs.

Caractérisation : les capteurs ont été caractérisés sur des échantillons de BDC condi-

tionnés hydriquement.

De cette étude nous retiendrons les résultats expérimentaux suivants :

Linéarité : la caractéristique entrée-sortie f,.svs.0 est linéaire.

Sensibilité : les capteurs présentent une bonne sensibilité a 6. D’aprés les données ex-
périmentales, i ~ 3MHz/ % de 0 (substrat FR4) et SJ* ~ 6 MHz/% de 6 (substrat
polyguide).

Dispersion des mesures : en raison de la variabilité des échantillons de BDC, la dispersion

des mesures est relativement importante, avec des écarts-types o5 < 3,5 % de 6, pour
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une plage de variations de 6 de |0 - 20] % sur I’ensemble du cycle de sorption du BDC.

— Géomeétrie du motif: le motif rayonnant, a substrat donné, n’influe ni sur la linéarité ni
sur la sensibilité des capteurs. Ce dont nous pouvons déduire que le BDC est isotrope

du point de vue des capteurs.

— Substrat diélectrique : expérimentalement, par rapport au FR4 le polyguide améliore la

sensibilité des capteurs d'un facteur ~ 2.

Capteur hydrique a double résonateur en anneau :

Pour le suivi hydrique de I'effet tampon au sein d’un mur de BDC (maintien d’une tempé-
rature et d’une humidité relative stables dans les batiments) nous proposons un capteur
a résonateurs en anneaux. Il est destiné a étre placé a I'intérieur d’un mur de BDC, c’est
donc un capteur invasif. Les principes qui ont présidé au choix et a I’étude de ces capteur

sont les suivants :

— Principe du double résonateur : le dispositif proposé est un capteur invasif & deux

résonateurs en anneaux utilisé en transmission en vue d’estimer I’humidité en deux en-
droits a l'intérieur d’un mur de BDC. La réponse en transmission S;; (f) d’un résonateur
en anneau est celle d’un filtre sélectif dont la fréquence centrale f,..; (résonance) et le
facteur de qualité () dépendent de la permittivité du milieu environnant. Le principe
du capteur est de mesurer les variations des f,.s des deux anneaux induites par les

variations hydriques locales du BDC.

— Intérét de la topologie «résonateur» : ’avantage des résonateurs en élements imprimés

par rapports aux patchs est de permettre des mesures en transmission, ce qui, selon le

contexte d’utilisation, peut simplifier la mise en ceuvre.

— Conception : nous avons conc¢u trois capteurs a l'aide de simulations EF. D’une part
deux résonateurs séparés et d’autre part un double résonateur. Le substrat diélectrique
utilisé est le Polyguide. Parmi les contraintes de conception figurait un espacement des

deux fréquences de résonance supérieur a 50 MHz.

— Caractérisation : les capteurs ont été caractérisés sur trois matériaux de référence: air,

PTFE, PMMA.

De cette étude nous retiendrons les résultats expérimentaux suivants :

— Centrage des résonances : les fréquences de résonance des deux anneaux sont centrées

!/

respectivement sur f..s; ~ 2,5GHz (pour MUT1 = PTFE, soit €,; ~ 2) et fres =

rl —
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2 GHz (pour MUT2 = PTFE, soit ¢,, =~ 2). Des valeurs conformes aux simulations.

— Sensibilité du capteur : le double résonateur présente une bonne sensibilité. La plage

de variation de f,.s est de 153 MHz, pour 5;7MUT1 variant de 1 & ~ 2,4, tandis que f, ¢
varie de 176 MHz lorsque E;MUTQ varie de 1 a ~ 2,4. Des résutats cohérents avec les

simulations.

— Diaphonie : l'influence maximale observée du MUT2 sur f,.s et celle du MUT1 sur
fres2 sont identiques : 0 fres1 = 0fress = 22MHz, alors que les plage de variations de
frest €t freso sont respectivment de 153 MHz et 176 MHz.

Pour finir, quelques enseignements et perspectives

[’étude menée sur les capteurs patchs a permis de montrer qu’il était possible de réaliser
des capteurs RF non invasifs (oprérant en réflexion) présentant une bonne sensibilité aux
caractéristiques hydriques du BDC. Si les capteurs en question ont été concus pour opérer
a 2,4 GHz, les principes et la méthode de conception et de caractérisation proposés pour-
raient également servir pour concevoir des capteurs opérant a d’autres fréquences RF ou

destinés a d’autres matériaux cimentaires ou plus largement géotechniques.

L’étude concernant le double résonateur en anneau constituait une proposition différente
puisqu’elle visait un capteur invasif capable d’opérer en transmission. Ce capteur a fait
I'objet d’une validation expérimentale sur des diélectriques de référence (air, PTFE et
PMMA). Sa mise en ceuvre sur du BDC et au sein d’une maquette de mur afin d’en

étudier expérimentalement 'effet tampon hydrique reste a réaliser.

Comme au chapitre 2, soulignons la durée importante que requiérent les études expéri-
mentales sur du BDC conditionné hydriquement. Il faut compter plusieurs semaines pour
conditionner des échantillons & un état hydrique donné, une durée d’autant plus grande que
leur volume est élevé. Sachant cela, dans la perspective de valider expérimentalement des
capteurs concgus pour le BDC, voire pour d’autres matériaux posant les mémes problémes
de conditionnement, il parait pertinent d’envisager des mesures sur des diélectriques de

référence aux caractéristiques maitrisées et voisines de celles du matériau visé.
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Chapitre 4

Suivi par une méthode
électromagnétique de I’hydratation de

matériaux cimentaires

Cette thése a pour objet le «Développement de méthodes RF pour la caractérisation hy-
drique et [’évaluation non destructive de matériaur cimentaires el d’éco-matériaux cimen-
taires». Aux chapitres précédents nous nous sommes intéressés a I’estimation de la teneur
en eau 0 d'un béton bio-sourcé, en l'occurrence le béton de chanvre (alias BDC), un

exemple d’éco-matériau cimentaire.

A présent, nous nous intéressons a un matériau cimentaire typique, a savoir un mortier :
mélange de ciment, de sable et d’eau, pour lequel nous allons chercher a développer une

méthode d’estimation du degré d’hydratation a.

Cette grandeur est attachée a ’hydratation, c’est-a-dire a la réaction chimique entre I’eau
et le ciment lors du mélange de ces éléments. « est défini comme le rapport entre les
volumes de ciment ayant réagi et celui initialement présent. On peut le considérer comme
une grandeur hydrique en ce sens qu’il est lié a la consommation de ’eau par la réac-
tion chimique. Il évolue durant la phase “transitoire” du matériau ou dure la réaction,

typiquement quelques dizaines de jours suivant la fabrication (jeune age).

Quel que soit le matériau cimentaire et quelles que soient les caractéristiques hydriques
a mesurer (6 ou «), leur valeur se refléte dans la permittivité diélectrique du matériau,
en particulier aux fréquences RF. Comme nous l'avons vu précédemment, utiliser des
mesures diélectriques RF pour accéder aux caractéristiques hydriques des milieux poreux

est d’autant plus intéressant du point de vue applicatif que des approches non invasives
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et non destructives peuvent étre envisagées.

Dans la continuité des chapitres précédents c’est ce type d’approche que nous allons
explorer afin de suivre le degré d’hydratation d’un matériau cimentaire, en 'espéce un

mortier.

La premiére partie du chapitre est consacrée a un état de ’art des approches expérimentales

permettant de suivre a.

La deuxiéme partie décrit, dans ses deux aspects, la méthode que nous proposons : pre-
miérement, la mesure RI" de la permittivité diélectique € d’un matériau cimentaire en
cours d’hydratation au moyen d’une sonde a effet de bout, que nous complétons pour con-
naitre o par des mesures calorimétriques ; deuxiémement une modélisation de € via des
lois de mélange. La combinaison des mesures et du modéle diélectriques devant,
in fine, si I'accord entre les deux est bon, déboucher sur une méthode diélectrique
RF permettant de déterminer . Cette méthode présentant ’intérét d’étre
non invasive et a priori plus facilement employable sur site que la calorimétrie

qui nécessite de placer 1’échantillon a l’intérieur d’un calorimétre.

Enfin, la troisiéme partie présente des résultats expérimentaux et de modélisation concer-

nant un mortier (pate de ciment mélangée a du sable).

Les travaux présentés dans ce chapitre sont le fruit d’une collaboration entre le laboratoire
SATIE (UMR CNRS 8029), le Laboratoire de Mécanique et Technologie (LMT UMR
CNRS 8535) et le Civil Engineering Department, University of Queensland (Brisbane,
Australie). Les mesures électromagnétiques ont été réalisées au sein de I'University of

Queensland tandis que les mesures calorimétriques 'ont été dans le laboratoire LMT.

4.1 Le suivi de ’hydratation des matériaux

cimentaires

4.1.1 Les matériaux cimentaires

Les matériaux cimentaires sont ceux dont le ciment entre dans la formulation. Il existe
plusieurs types de ciments. Le plus classique étant le ciment de Portland obtenu en
mélangeant d’abord du calcaire a de 'argile pour former, aprés différents processus ther-
miques, un élément appelé clinker. Finalement, en melangeant le clinker a du gypse
on obtient le ciment [216]. Du point de vue minéralogique, ce dernier est constitué ma-
joritairement d’alite C3S, de bélite C2S, de célite C3A et d’alumino ferrite-tétracalcique
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C4AF |217]. Par addition d’eau au ciment on produit ce que I'on appelle une pate de
ciment. En y ajoutant des aggrégats on fabrique des mortiers (ajout de sable) ou des

bétons (ajout de gravier) dont le ciment est la matrice assurant la cohésion de 'ensemble.

Les matériaux cimentaires sont des milieux hétérogenes. Leurs constituants ont des échelles
trés varices (figure 4.1). En deca de celle de la pate de ciment (< 100pm) on trouve des
éléments tels que le ciment anhydre, c’est a dire n’ayant pas réagi avec 1’eau, mais surtout

une famille, les hydrates, produits de la réaction chimique entre le ciment et 1’eau [218].

nm Tpum a 100 pm mm =1cm
HYDRATES [ PATE rmmedl MORTER bmmmdll EETON
CIMENTAIRE

Figure 4.1 — Echelles des différents constituants des matériaux cimentaires [87].

4.1.2 La problématique du suivi de I’hydratation des matériaux

cimentaires

C’est & I'hydratation des matériaux cimentaires (réaction chimique entre le ciment et
I’eau) que nous nous intéressons dans ce chapitre. Une réaction qui produit des hydrates.
Le principal d’entre eux est le silicate de calcium hydraté (C-S-H) qui est le contribu-
teur essentiel a la cohésion et a la résistance mécanique du matériau [219]. En plus des
C-S-H T'hydratation produit de la portlandite (C-H) qui assure la résistance mécanique
du matériau au jeune age. Lors de I'hydratation les proportions des phases du matériau
(solides, liquides, gaz), et plus généralement de ses constituants, évoluent au cours du
temps, donc avec le degré d’hydratation a défini comme le rapport entre le vol-
ume de ciment ayant réagi et le volume de ciment initial (équation (4.1)). « varie

de 0, au début de la réaction, a 1, a la fin.

(4.1)
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ot V.o est le volume de ciment initial et V, (¢) celui & I'instant ¢.

Les propriétés des matériaux cimentaires au jeine age (jours suivant leur fabrication)
évoluent a raison de la réaction entre l'eau et le ciment et du degré d’hydratation a.
L’évolution de la consommation de I’eau au cours de I’hydratation constitue
un indicateur important de certains paramétres mécaniques du matériau, tels
que son module d’Young et ses résistances en compression /traction, lesquelles augmentent
progressivement au cours de la réaction. Il est donc intéressant de suivre a durant la
phase de prise du matériau. Pour ce faire il existe différentes techniques, de précision et de
difficulté de mise en ceuvre variables. Nous les recensons ci-aprés avant de leur proposer
une alternative consistant en une méthode diélectrique RF. Notre objectif étant de
développer une approche non invasive, sensible et précise et potentiellement
applicable in situ. La connaissance du degré d’hydratation d’un matériau cimentaire
lors de la construction d’un batiment ou d’un ouvrage peut constituer une indication quant

a sa tenue mécanique.

4.1.3 Etat de ’art des méthodes de suivi de ’hydratation des

matériaux cimentaires

Les méthodes servant a suivre le processus d’hydratation de matériaux cimentaires peuvent
passer par la mesure de grandeurs thermiques comme le flux de chaleur ou la température,
par celle de grandeurs mécaniques comme la résistance a la compression de la matrice
cimentaire, ou encore par des mesures de longueurs d’ondes dans le cas d’une diffraction
a rayons X. Nous allons présenter les méthodes thermiques les plus pertinentes, comme la

calorimétrie isotherme, ainsi que les méthodes thermogravimétriques et mécaniques.

4.1.3.1 Meéthodes thermiques

Phénoméne physique : Du point de vue expérimental il existe diverses méthodes de
suivi de la réaction d’hydratation mais les plus utilisées sont basées sur le suivi du dé-
gagement de chaleur par la réaction, celle-ci étant exothermique. Le flux du dégagement
de chaleur dont elle s’accompagne au cours du temps dépend notamment des éléments
constituants le ciment. La figure 4.2 représente ’évolution typique du flux de chaleur au

cours du temps pour les matériaux cimentaires.

Durant I’hydratation on distingue quatre phases de réaction [219, 216] :
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Induction

Décélération

Accélération

Flux de chaleur (mW/g)

0 3 6 9 12 15 18 21 24
Age du specimen (h)

Figure 4.2 — Flux de chaleur durant la réaction d’hydratation [216, 225]|.

— Lorsque l'eau et le ciment sont mélangés, un pic de flux de chaleur se produit. Cette
phase appelée pré-induction est causée notamment par la réaction du C3A avec 'eau.
Le C3A présente une enthalpie trés élevée (autour de 5J.mol™'), d’oit le pic de flux de

chaleur.

— La deuxiéme phase correspond a une décroissance rapide du dégagement de chaleur
due a la formation des premiers hydrates qui vont former une couche autour du ciment
anhydre, ralentissant ainsi la réaction d’hydratation, ce qui provoque une diminution du

flux de chaleur. Cette phase est appelé induction. Ses processus restent mal connus.

— A l'induction, qui se traduit par une diminution du flux de chaleur, succéde une aug-
mentation de celui-ci lors d’'une phase dite d’accélération. Ceci s’explique par une
augmentation de la surface du ciment anhydre causée par une densification du gel de
C-S-H et une hydratation de C3S. Durant cette phase on observe un flux important de

chaleur lié¢ au phénomeéne de prise de la matrice cimentaire.

— Une phase dite de décélération succéde a la précédente. Elle correspond & un flux
de chaleur important dii & une formation importante d’hydrates autour du ciment an-
hydre, ralentissant ainsi la réaction d’hydratation des C3S. La décélération a souvent
été associée au déclenchement d’un processus réactionnel controlé par la diffusion [219].
Or, I'énergie d’activation de 'hydratation ne changeant pas significativement entre les
périodes d’accélération et de décélération, ni aux ages plus avancés [220], un change-

ment de mécanisme cinétique — & savoir le passage d’un processus réactionnel controlé
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par la nucléation et la croissance de surface a un processus controlé par la diffusion —
est improbable [221]. L’évidence expérimentale suggére plutot que la décélération est
due a un manque d’espace dans le processus de remplissage de celui-ci par les hydrates

[222, 223|, un mécanisme qui a déja été évoqué par Powers [259, 224|.

Nous allons maintenant présenter quelques dispositifs permettant de mesurer le flux de
chaleur. Ensuite, nous présenterons la méthode permettant de relier ce flux au degré
d’hydratation.

Calorimétrie isotherme : Un calorimétre isotherme permet de mesurer, a température
constante, le flux de chaleur dégagé par ’hydratation d’un matériau cimentaire. Un faible
volume de matériau est disposée dans une capsule, elle méme placée dans un porte-capsule.
Le flux est mesuré par un fluxmeétre placé a proximité de la solution [226]. La référence [227]
détaille les éléments de ce type de dispositif. Son avantage réside dans le fait de pouvoir
fixer la température. En effet, celle-ci fait partie des grandeurs influant sur I’hydratation,

laquelle est thermoactivée. L’inconvénient du dispostif est son prix.

1. Dispositif de régulation
commandant les circuits
I_ de chauffage et assurant
| I'équilibre thermique
/ I — entre I'enveloppe
4 chauffante et I'échantillon
2. 4 couvercles dont 3 avec
- I 6 polyuréthane
. Bloc de production de
froud
d 4. Thermomeétre de contréle
7 mesurant la température
au voisinnage de
- I'enveloppe chauffante
. Thermomeétre numérique
relié & un systéme
d’acquisition
NN 6. Circuit de refroidissement
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e 7. Circuit de chauffage
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9. 3 cuves en cuivres
10 10.Polyuréthane de

calorifugeage

11 /

11. Dispositif métallique élastique assurant la liaison thermique entre le fond de I'échantillon et I'enceinte interne du
calorimétre

12.Echantillon de béton dans une boite en fer blanc

13. Thermocouples de régulation (8x8)

14. Thermostat de sécurité (coupure du chauffage, mise en route du circuit de refroidissement secondaire)

Figure 4.3 — Schéma de principe d’un calorimétre adiabatique [229].
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Essai adiabatique : Cet essai consiste a placer le matériau cimentaire dans une étuve
adiabatique (imperméable & la chaleur) dont la température est maintenue constante au
cours du temps. Son principe est basé sur le fait que tout le long de la mesure la tempéra-
ture dans le calorimétre adiabatique doit étre égale a celle du matériau cimentaire. Pour
ce faire une boucle de régulation est utilisée qui stabilise la température de I'étuve a la
méme valeur que celle de la matrice cimentaire. La méthode consiste donc & compenser
le flux de chaleur émanant de matériau. La quantité de chaleur produite par la réaction
d’hydratation s’obtient en multipliant I’augmentation de la température du matériau par
sa capacité thermique [228|. La figure 4.3 qui présente un exemple de dispositif permet de
voir combien celui-ci est complexe. Il est aussi coiiteux et peut étre difficile & mettre en

oeuvre.

Joint

— Bouchon

Vase Dewar

—— Eprouvette mortier

—— Enveloppe

ki

)

Figure 4.4 — Calorimétre semi-adiabatique [234].

Essai semi-adiabatique : Cet essai consiste a placer le matériau cimentaire dans une
enceinte isolée de lextérieur et munie d’un capteur de température [230] (figure 4.4).
Connaissant les variations température au cours de 'hydratation et les caractéristiques du
calorimétre (déperdition thermique, capacité thermique. .. ), il est possible d’estimer le flux
de chaleur issu du matériau [230]. L’essai de la bouteille de Langavant normalisé est un
exemple typique [233]. Par rapport aux deux essais précédents 1’essai semi-adiabatique est
plus facile & mettre en ceuvre, moins couteux et peut étre réalisée sur chantier. Néanmoins,

comme les précédents il ne peut étre réalisé in-situ, c’est-a-dire sur un élément de structure
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coulé.

Lien entre flux de chaleur et degré d’hydratation : Nous nous servirons par la
suite d’essais basées sur la mesure du dégagement de chaleur accompagnant la réaction

d’hydratation pour estimer le degré d’hydratation d’un matériau cimentaire.

Le flux de chaleur dégagé au cours de I’hydratation correspond & la réaction exothermique
entre ’élément anhydre et ’eau. Sa mesure permet d’estimer le degré d’hydratation par
I'intermédiaire du degré d’avancement de la réaction £(¢) au cours du temps. Du point
de vue physico-chimique £(t) est défini comme le ratio entre la teneur en eau liée 0,(t) et
celle obtenue a I'état final 6, . Toutefois, il est plus simple de mesurer le dégagement de
chaleur et d’en déduire £(t). Pour ce faire on se sert du flux de chaleur cumulé q(t) et

de gu, le flux cumulé & I’état final de la réaction d’hydratation (équation (4.2)) [216].

() = —— (4.2)

Le flux de chaleur a I'état final peut étre estimé d’aprés la composition minéralogique
du ciment utilisé et la chaleur massique de chaque élément participant & la réaction
d’hydratation (en J.g7'). Le degré d’avancement est également liée au degré d’hydratation

via l’équation (4.3)

§(t) = (4.3)

oll «, désigne le degré d’hydratation ultime. En effet, la réaction d’hydratation n’est ja-
mais terminée et par conséquent o n’atteint jamais 1. a, est défini comme le degré au dela
duquel il n’y a plus de place dans la matrice cimentaire pour la constitution de nouveaux
hydrates [235]. La littérature propose différentes expressions de «, pour les matériaux
cimentaires [236, 237, 238|. Elles s’appuient sur 'estimation de la porosité capillaire (es-
pace ot les hydrates peuvent croitre), «,, étant estimé comme le degré d’hydratation pour

lequel la porosité capillaire est nulle.

— Dans [236], datant des années 1940, les auteurs ont mis en évidence le lien entre v, et

le rapport e/c :

e g efe <043
= ’ (4.4)

1 si efc>043
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— Des travaux menées 20 ans plus tard ont confirmé le lien entre vy, et e/c |237]. La loi

obtenue est donnée par I’équation (4.5)

1.031le/c

e 45
“ 0.194 + e/c (4:5)

— Dans les années 1980, I’étude menée dans [238] a permis d’affiner les résultats de [236].
Il a été mis en évidence que «,, dépend non seulement de e/c mais aussi de I'existence
ou non d’échanges hydriques avec le milieu ambiant. C’est ce que traduit 1’équation
(4.6) correspondant au cas échanges hydriques entre la matrice cimentaire et le milieu

ambiant. o, s’obtient a partir de I'équation (4.7).

si e/c<0.36
Q= ' (4.6)

1 si e/c>0.36

si e/c<0.42
Qy = ' (4.7)

1 si efc>0.42

\

— 11 existe d’autres lois, comme celle développé par Waller, liant également o, & e/c
(equation 4.8) [229].
oy =1 —e33¢/c (4.8)

Synthése La mesure du flux de chaleur cumulé au moyen de 'une des méthodes présen-
tées plus haut et la connaissance du degré d’hydratation ultime «, du matériau permet
d’estimer, d’aprés des modéles éprouvés, le degré d’hydratation des matériaux cimentaires

au cours du temps (équation (4.9)).
t
a(t) = a, 10 (4.9)

4.1.3.2 Meéthode thermogravimétrique

L’analyse thermogravimétrique (ATG) est une technique basée sur la mesure de la perte
de masse d'un matériau exposé a une augmentation de température au cours du temps.
A cette analyse est associée 'estimation de la dérivée de la masse en fonction de la tem-
pérature ou du temps (DTG) [239]. Cette méthode de caractérisation est basée sur le

fait que la réaction d’hydratation est thermoactivée, ce qui signifie que 'activation de
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réactions chimiques peut dépendre des températures auxquelles est exposé le matériau.
Le recours a la dérivée de la masse en fonction de la température permet d’identifier plus
finement les températures d’activation et donc les réactions. La figure 4.5 représente un
résultat typique sur les pates de ciment. La courbe noire donne les pertes massiques de
I’échantillon tandis que la courbe rouge représente les variations temporelles de la masse.
Les pics observées sur cette courbe sont symptomatiques des différentes réactions dans le

matériau.

—— ATG-10LF28] = DTG-101.F28]

24

+ 0.001

AN ol 0.000

1 T
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DTG (mg/s)

> > > -0.003
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16 - v T " " g d T " -0.004
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Figure 4.5 — ATG/DTG d’un pate de ciment [240].

4.1.3.3 Méthodes mécaniques

Principe: Les méthodes mécaniques pour I'estimation du degré d’hydratation de matéri-
aux cimentaires sont moins répandues que les méthodes thermiques car elles ont I’inconvénient
d’étre cotiteuses en matériel et destructives. La méthode la plus commune reste un essai
en compression de la matrice cimentaire. En effet, cette derniére se trouve compréssée a
partir du moment de sa prise. De cet essai on déduit des grandeurs mécaniques comme la
résistance a la compression ou encore le module d’Young au cours du temps. La résistance
a la compression R, désigne la capacité d’un matériau a résister a un effort de compression
tandis que le module de Young F, appelé également module d’élasiticité, est un coefficient
exprimé en Pa et liant la contrainte o,, exercée sur le matériau a la déformation relative
€ au cours du temps.

p=7" (4.10)

€

Le recours a des grandeurs mécaniques pour estimer le degré d’hydratation o des matéri-

aux cimentaires est intéressant car I’évolution des propriétés mécaniques du matériau en
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dépendent.

Essai en compression : Cet essai consiste a placer le matériau cimentaire dans une
machine mécanique quelque temps aprés sa fabrication. Il doit notamment respecter la
norme [241|. Le dispositif se présente sous la forme d’une presse dont la surface de contact
avec le matériau ainsi que la force de compression sont connues. Simultanément a la
compression du matériau une mesure de sa déformation est menée afin d’estimer le module

de Young de la matrice cimentaire.

Lien entre les propriétés mécaniques et le degré d’hydratation : On trouve
dans la littérature diverses études liant les paramétres mécaniques & a. On peut citer par
exemple les études [242, 243, 244, 245|. Généralement elles sont menées parallélement a
des études calorimétriques pour estimer «. Leurs résultats montrent une variation quasi
linéaire entre les paramétres mécaniques et a, une loi a méme été établie (équations (4.11)
et (4.12)) [246].

E(a) = B (M) (4.11)

O — O

Ro(@) = Reno (M) (4.12)

Qo — QO
oll g est le degré d’hydratation au moment de la prise du matériau cimentaire, appelé
également seuil de percolation mécanique, ¢ un paramétre dépendant du type de ciment
utilisé, E et R.o [247] respectivement le module de Young E a linfini (o = 1) et la

résistance a la compression.

4.1.3.4 Synthése de ’état de Part

Cette étude bibliographique a porté sur les dispositifs expérimentaux de mesure du degré
d’hydratation de matériaux cimentaires. Certains d’entre eux présentent 1’avantage d’étre
peu coiiteux ou faciles & mettre en ceuvre, comme la calorimétrie semi-adiabatique [230].
Mentionnons la bombe & carbure qui est utilisée in situ (sur les chantiers) pour mesurer
la teneur en eau des bétons. Il s’agit d’'une méthode basée sur l'insertion d’un matériau
cimentaire prélevé sur site dans un récipient fermé contenant des ampoules de carbure
de calcium. La réaction entre le carbure de calcium et les molécules d’eau produit une
pression sur les parois. L’estimation de la teneur en eau est réalisée a partir de la mesure de

la pression . C’est une méthode reconnue et répandue chez les professionnels, qui répond
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a des normes et peut servir a estimer, & un moment donné, I’avancée de ’hydratation d’un
matériau cimentaire et permettre de savoir si 'on peut poursuivre les travaux. Cependant,
c’est une méthode destructive (elle nécessite un prélévement d’échantillon), qui de ce
fait ne répond pas au cahier des charges que nous nous fixons dans cette étude. Pour
résumer, aucune de ces méthodes n’est déployable pour des mesures non destructives sur

une structure déja coulée.

Nous proposons dans ce qui suit une méthode électromagnétique RFE s’appuyant sur une

mesure non invasive.

4.2 Développement d’une méthode RF pour le suivi

de ’hydratation d’'un matériau cimentaire

4.2.1 Approche diélectrique RF

Il est possible réaliser des mesures de réflectométrie REF sur un milieu cimentaire et de les
combiner & un processus d’homogénéisation appliqué a sa permittivité diélectrique pour
caractériser ses propriétés hydriques. C’est ce qu’a fait Vincent Guihard dans sa thése
[87], une démarche qu’il a appliquée a des pates de ciment, des mortiers et des bétons,
apreés séchage, afin d’en prédire la teneur en eau, ceci aprés avoir caractérisé la permittivité

diélectrique des phases en présence par des mesures de réflectométrie RF.

Nous proposons une approche similaire pour suivre I'hydratation d’un matériau cimen-
taire: il s’agit de suivre I’évolution a des fréquences RF de la permittivité diélectrique &
d’un matériau cimentaire en cours d’hydratation (en pratique nous exploiterons la partie
réelle €/). En effet, celle-ci dépend de a puisque 1'eau présente un fort contraste de per-
mittivité avec les autres constituants du matériau. Notre approche vise 4 combiner
des mesures diélectriques RF réalisées au moyen d’une sonde de réflectométrie
(une technique non invasive) 4 un modéle diélectrique basé sur des lois de

mélange liées & a (somme des contributions diélectrique des constituants).
Mise en ceuvre sur un mortier :

Nous proposons d’étudier cette approche en l'appliquant au cas d’un mortier (pate de
ciment mélangée a du sable) avec la formulation du mortier suivante : e/c = 0,5 et
sfc= 2,5; 0ol e, c et s sont respectivement les masses d’eau, de ciment et de sable. Le
ciment utilisé est un ciment Portland répondant & la norme australienne AS

3972-2010 (General Purpose) [231] . L’approche consiste a réaliser ce qui suit :
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— Des expérimentations sur I’hydratation d’un mortier consistant en des mesures de réflec-
tométrie RF ainsi que de calorimétrie. Les premiéres visant a suivre 1’évolution du
spectre diélectrique au cours du temps, les secondes celles du degré d’hydratation. La
combinaison de ces résultats devant naturellement fournir les variations de /. (nous nous

focaliserons sur la partie réelle de £F) en fonction de a.

Le développement d’un modeéle diélectrique de mortier en cours d’hydratation permet-
tant de relier £, et par suite €/, & a. Celui-ci s’appuie (i) sur un modéle d’hydratation
(deux alternatives seront étudiées) permettant de calculer les fractions volumiques vy, («)
des k constituants du mortier en fonction de « ; (ii) sur des lois de mélange (trois com-
binaisons seront étudiées) consistant & calculer € (o) du mortier (mélange) comme une
somme des permittivités 7, de ses constituants pondérée par les v (o). Nous véri-
fierons expérimentalement & 1'aide de mesures de calorimétrie sur une pate de ciment
et sur un mortier la validité d’une hypothéses faite pour le modéle proposé concernant

’homogénéisation du mélange (§ 4.2.6).
— La confrontation des mesures au modéle diélectrique.

Cette démarche est schématisée figure 4.6, avec une précision supplémentaire : 'intervention
d’un modéle pour calculer « (t) a partir de la mesure (calorimétrie) du flux de chaleur cu-

mulé ¢ (¢) du mortier en cours d’hydratation (§ 4.2.2.2).

« Mesures diélectriques/calorimétriques » d’hydratation

x Mortier
Mesures &rmes(t)
diélectriques - & mes (@)
a Fusion ’
u -
t a(t) =—q(®) des données
Mesures i )L Modele qowo _
calorimétriques @,
L
Agf(a
« Modele diélectrique » d’hydratation N r(@)
Constituants (k) Mortier
Modele Vi (@) 4l i
d’hydratation k . _xlo ele &r, moa (@)
(fractions volumiques &, | D'Z ectrul:|ue
N ,
des constituants) " (lois de mélange)
vy (@) : Fractions volumiques des constituants k &‘;Jk : Permittivités diélectriques des constituants k
q(t) : Flux de chaleur cumulé g4 : g final a : Degré d’hydratation a,, : a ultime

Figure 4.6 — Approche diélectrique RF pour le suivi de I'hydratation d’un mortier.
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4.2.2 Mesures de calorimétrie
4.2.2.1 Méthode de mesure

Le choix de mesurer les dégagements de chaleur, non seulement du mortier mais de la
pate de ciment, vise a valider I'"hypothése d’homogénéisation selon laquelle sa permittivité
diélectrique est la contribution d’une pate de ciment additionnée de celle d’inclusions de
sable inertes du point de vue du dégagement de chaleur. Si cette hypothése est vraie il
doit y avoir égalité entre focinéo €t fpcexp, valeurs théorique et expérimentale de la fraction
volumique de la pate de ciment dans le mortier. f,cne correspond au rapport entre la
somme des volumes initiaux d’eau V,, et de ciment V. et celle des volumes initiaux des trois
éléments (équation (4.13)). En pratique la fraction volumique s’obtient a partir des flux
de chaleur cumulés mesurés pour la pate de ciment g, et le mortier g,,,,, (équation (4.14)).
L’utilisation de I’équation (4.13) nécessite de connaitre la formulation du mortier et les

masses volumiques des matériaux utilisés.

Ve + Vi
cthéo — 5 <5 <5 4.13
Toein V.4V, +V, (4.13)
QTI’LO’/’
peep = —— (4.14)

Apc

Figure 4.7 — Calorimétre isotherme TAM air.
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La figure 4.7 est une photographie du calorimétre isotherme utilisé pour la mesure du flux
de chaleur dégagé par le mortier lors de la réaction d’hydratation entre le ciment et I'eau.

I1 est piloté par un ordinateur qui collecte également les mesures.

4.2.2.2 Mise en ceuvre de mesures de calorimétrie sur une pate ce ciment et

sur un mortier

Nous avons mesuré les dégagements de chaleur au cours de I’hydratation d’une pate de
ciment et d’un mortier. Les formulations utilisées sont les suivantes : e/c = 0,5 et

s/c= 2,5 ; e, cet s étant respectivement les masses d’eau, de ciment et de sable.

Les figures 4.8 et 4.9 représentent respectivement les variations du flux de chaleur instan-
tané et du flux de chaleur cumulé ¢(¢), normalisés par la masse des mélanges (résultats
en W.g!). Les variations de flux thermique (figure 4.8) traduisent les différentes phases
d’une réaction d’hydratation (§ 4.1.3.1). L’important dégagement de chaleur observé au
tout début correspond a la phase de pré-induction. Il est suivi d’une forte décroissance,
jusqu’a un minimum local atteint au bout de 30 minutes ; c¢’est la phase d’induction. En-
suite, le flux repart a la hausse pour atteindre deux pics, au bout de 20 heures environ ;
c’est la phase d’accélération, marquée par la dissolution du C3S (premier pic) et du C3A

(second pic). La décroissance finale correspond a la phase de décélération.

On observe que le dégagement de chaleur de la pate de ciment est plus important
que celui du mortier, avec des flux cumulés de 9 W.g~! contre 3,7W.g~! environ
(figure 4.9). Les masses des deux mélanges étant égales (5g), cette différence est lice
au caractére inerte du sable présent dans le mortier qui réduit la part de matiére

participant a la réaction.

Du flux de chaleur cumulé on déduit la fraction volumique expérimentale de la pate de
ciment dans le mortier fp. .., (équation (4.14)) que l'on compare & sa valeur théorique
fpetnéo (équation (4.13)) ; (figure 4.10). Valeurs théorique fyeineo = 0,47 et expérimentale
fpe,eap = 0,4 sont en bon accord. L’écart observé peut étre dit aux incertitudes de mesure,
a la variabilité du sable ou & des interactions entre le sable et I'hydratation (nucléation,
auréoles de transition. .. ). Des essais supplémentaires pourraient aider a élucider cet écart

mineur.

Cette étude calorimétrique valide la pertinence de I’homogénéisation dans le
cas du mortier, ce qui signifie que ’on peut le considérer comme une pate de

ciment avec des inclusions de sable inertes.
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La figure 4.11 donne le degré d’hydratation « (f) calculé a partir de la mesure du flux
chaleur cumulé ¢(t), d’apreés la formule a(t) = au% (équation (4.9)). Le degré d’hydra-
tation ultime o, apparaissant dans la formule peut étre calculé d’apreés dif-
férents modéles (§ 4.1.3.1). Nous avons utilisé ceux de Mills [237], Waller [229] et
Hansen [238] qui donnent a, vins = 0,74, aywaller = 0,81 et ay mansen = 1. Il s’ensuit
qu’au bout de nos 180 h d’expérience « atteint 0,37 (Mills), 0,4 (Waller) ou 0,5 (Hansen).
Une mesure au diffractométre & rayons X & permis d’estimer la composition minéralogique

du ciment utilisé (tableau 4.1) et de déduire gq.

Phase | Fraction
CsS 53.8
CyS 35.3
C3A 5.4

C,AF 2.5

Autres 3

Table 4.1 — Composition minéralogique du ciment utlisé.

a8}

pate de ciment.
Mortier.

=
w
L

Flux de chaleur normalisé (mW/g)
o
(_J" —

' Il I T

60 80 100 120 140
Temps (h)

o
(=3
PSS
o
B
o

Figure 4.8 — Dégagements de chaleur normalisés (en mW/g) mesurés au cours de
I’hydratation de la pate de ciment et du mortier.
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—_
o

T T T T T T

—— pate de ciment.
Mortier.
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Flux de chaleur normalisé cumulé (\W/g)

0 20 40 60 80 100 120 140
Temps (h)

Figure 4.9 — Dégagements de chaleur cumulés normalisés (en W/g) mesurés au cours de
I’hydratation de la pate de ciment et du mortier.

Experimental.
Théorique.
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Figure 4.10 — Mesure et simulation de la fraction volumique de la pate de ciment dans le
mortier ou cours de I’hydratation.
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0.6 .

0.5¢

0.2 -

—Mesures calo.: «
u,Hansen

Mesures calo. :
&u, Waller

Mesures calo.: a
u,Mills

0.1+

0 20 40 60 80 100 120 140
t(h)
Figure 4.11 — Degré d’hydratation « (t) = au$ (équation (4.9)) du mortier calculé d’aprés

oo

la mesure de ¢(t), les coefficients «, étant calculés d’aprés Mills [237], Hansen [238] et
Waller [229].

Analyseur de
réseau vectoriel

Mortier

Keysight 8720ES

Plan de
référence

Cordon coaxial . i
(a) (b)

Figure 4.12 — (a) Représentation du banc de mesure de réflectométrie large bande
[100 MHz — 9 GHz|, (b) sonde a effet de bout & connecteur N.
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4.2.3 Mesures diélectriques

4.2.3.1 Méthode de mesure : spectroscopie diélectrique RF par

réflectomeétrie

L’important contraste de permittivité diélectrique entre I’eau capillaire (eau libre) et les
autres phases d’un mortier peut étre exploité afin de suivre ses variations de teneur en
eau 0 et son degré d’hydratation a. A linstar d’autres matériaux de construction tels
que les bétons [248], un mortier pourrait étre dispersif en fréquence, ce qui signifie une
dépendance de sa permittivité diélectrique € a la fréquence des ondes électromagnétiques.
Aussi avons nous choisi de réaliser des mesures diélectriques entre 100 MHz a 9 GHz. Pour
ce faire, nous proposons d’utiliser une sonde coaxiale ouverte composée d’un connecteur N
soudé a un plan de masse (figure 4.12.b). Le connecteur présente des diamétres intérieur
et extérieur de 3mm et 5 mm, le diamétre extérieur du plan de masse faisant 70 mm. Une
telle sonde permet d’effectuer des mesures de réflectométrie, c’est-a-dire de coefficient de
réflexion électromagnétique (I" ou Si;1) a I'interface sonde/matériau. La sonde choisie est
capable de sonder un volume compatible avec le VER d’un mortier. En effet, avec ce type
de sonde les ondes pénétrent dans le matériau jusqu’a une profondeur de ’ordre du rayon
d’ouverture, soit 5 mm, sachant que les plus grandes hétérogénéités du mortier (sable) ne
dépassent pas 1 mm de diamétre. La sonde est reliée & un analyseur de réseau vectoriel

(VNA) via un cordon coaxial.

La figure 4.12 représente le banc d’essai qui en pratique met en ceuvre un VNA Keysight
8720ES [249] et la sonde décrite ci-dessus. Notons que la mesure nécessite une étape de
calibrage afin de prendre en compte I'erreur systématique du VNA et de déplacer le plan

de mesure au niveau du connecteur N du cordon coaxial. En pratique nous utilisons un
calibrage OSL (Open - Short - Load).

Les interactions électromagnétiques entre une sonde coaxiale de quelques millimétres
d’ouverture et un matériau présentant un volume élémentaire représentatif (VER) de
I'ordre du centimétre cube [250, 251], tel que le mortier considéré, peuvent étre modélisées
par un modéle capacitif [252, 253|. En outre, celui-ci permet de relier la permittivité

diélectrique du matériau sous test (MUT) au coefficient I" (équation (4.15)).

01F — Co
e = 4.15
ST T (4.15)
ou les coeflicients (cy, co, c3) dépendent de la géométrie de la sonde [253, 95]. Comme le

montre ’équation (4.15), une étape d’étalonnage de la sonde est nécessaire afin d’estimer
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c1, o eteg. Elle passe par la mesure de I avec trois MUT de permittivités diélectriques
connues. Pour cela nous ferons un étalonnage de type Open-Water-Liquid (OWS) et/ou
Open-Water-Liquid (OWL) avec comme MUT de référence : 1'eau déionisée (W), I'air (O)
et le méthanol (L). 11 s’agit donc de remplir la coupe (figure 4.12) successivement avec ces
matériaux et de mesurer a chaque fois le coefficient I'. Les permittivités diélectriques du

méthanol et de I'eau déionisée sont données par le modéle de Debye [254] (équation (4.16)).

* *
ErLF — ErHF

1+2nfr (4.16)

€y Debye f) = Erp +

ou f est la fréquence de l'onde, 7 le temps de relaxation, €] ; 5 la permittivité diélectrique
du milieu aux basses fréquences et €} - celle aux hautes fréquences. En § 4.2.3.2. L’eau
ainsi que le méthanol vont servir & étalonner la sonde (tableau 4.2) tandis que I’éthanol et
I'isopropanol permettent de valider 1’étalonnage (tableaux 4.3 et 4.4). Pour ces derniers
liquides, dans [255] il est utilisé un modéle de Debye dit «I™-model» mais celui-ci peut
introduire des erreurs dans la gamme. Par conséquent nous utiliserons un modéle de

Debye simple.

4.2.3.2 Mise en ceuvre du suivi dielectrique de I’hydratation d’un mortier

Nous avons suivi I’hydratation d’un mortier au moyen de mesures de réflectométrie RF
; le banc de mesure étant composé d’'un VNA, d’un cordon coaxial & terminaisons N et
d’une sonde a effet de bout mise au contact du mortier (figure 4.12). Précisons le protocole

expérimental :

1. Calibrage du VNA et du cable : ceci permet de placer le plan de mesure du coefficient

de réflexion (I") au niveau du connecteur du cable.

2. Etalonnage de la sonde : ceci permet d’estimer les coefficients du modéle des in-

teractions sonde/MUT reliant " & la permittivité diélectrique € du MUT (équa-
tion (4.15)). Nous utilisons les étalonnages OWL (Open-Water-Liquid) et OWS
(Open-Water-Short). De plus, cet étalonnage permet de deplacer le plan de mesure

au niveau de U'interface sonde/MUT.

3. Mesures sur des liquides de référence : des mesures sur des liquides dont € est

connue, autres que ceux utilisés pour I’étalonnage, permettent de valider les deux

étapes précédentes.

4. Mesures sur le mortier : on remplit de mortier la coupe au fond de laquelle se trouve

la sonde et on procéde & des mesures réguliéres de I au cours du temps (140h).
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5. Inversion : l'équation (4.15) qui constitue un modéle inverse £f = f (") permet
d’estimer les variations du spectre diélectrique du mortier au cours du temps (suivi
de 'hydratation).

Rappelons la formulation du mortier caractérisé (la méme que lors des mesures de calorimétrie) :
e/c= 0,5et s/c= 2,5;0u e, cetssont respectivement les masses d’eau, de ciment et
de sable.

a) Etalonnage de la sonde et validation sur des matériaux tests

Conformément a la démarche ci-dessus nous avons procédé au calibrage du VNA et du
cable coaxial, puis a I’étalonnage (OWL et OWS) de la sonde, en nous servant pour W
(Water) d’eau déionisée et pour L (Liquid) de méthanol. Pour O (Open) la coupe est
vide tandis que pour S (Short) un film aluminium recouvre 'ouverture de la sonde. Ces
mesures comme les suivantes ont été faites sur la bande [100 MHz — 9 GHz|. L’étalonnage

nous a fourni les coefficients ¢y, ¢z et ¢3 du modéle capacitif de la sonde (équation (4.15)).

Nous avons ensuite effectué des tests visant a vérifier la précision des opérations précé-
dentes. Premiérement, nous avons mesuré le coefficient de réflexion I' de deux liquides,
I'éthanol et 'isopropanol (figure 4.14.a). Deuxiémement, nous avons appliqué le modéle
inverse capacitif (équation (4.15)) en y injectant les parameétres ¢y, ¢y et c3 et les I” mesurés
sur ces liquides. Nous avons ainsi obtenu les mesures de spectres diélectriques présentées
figures 4.13.a et b.

Le tableau 4.2 donne les sources de la littérature fournissant des tables de données des
parameétres 7, €y ; - et € ;- du modéle de Debye (équation (4.16)) permettant de calculer
X (f) pour les liquides mentionnés. Notons que ces paramétres dépendent de la tempéra-
ture du liquide considérée. Par conséquent on préfére renvoyer le lecteur aux références

cités.
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Figure 4.13 — Spectres diélectriques de 'éthanol (a) et de I'isopropanol (b) obtenus par
sonde coaxiale

A partir des données de référence [255] nous avons tracé les spectres diélectriques de
I'éthanol et de I'isopropanol pour les comparer a nos propres mesures (figures 4.13.a et b).
Nos mesures de spectres et les références (représentées pour deux valeurs de tempétature
encadrant celles de nos mesures) sont trés proches, hormis de légers rebonds autour de
1 GHz. Ceux-ci s’expliquent vraisemblement par des effets géométriques de la sonde.
Les variations en question sont négligeables par rapport aux valeurs observées. Dans
une étude précédente, des résultats similaires avaient été obtenus avec le méme type de
dispositif [95, 256].

Les résultats de ces tests nous permettent de considérer que nos mesures de

spectroscopie diélectrique sont précises.
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Figure 4.14 — Mesures de réflectométrie RF (a) sur un MUT de référence ; (b) sur un
mortier en cours d’hydratation.

Données de référence
(modéle de Debye : équation (4.16))
Liquide Etape 7 (ps) ErLF E)HF
Eau déionisée | Ktalonnage 8,7 78,83 5,42
257, 258]
Méthanol[255| | Etalonnage 56,9 33,77 5,66

Tableau 4.2 — Liquides utilisés pour I’étalonnage de la sonde a effet de bout (eau déionisée
et méthanol).

Données de référence
(modéle de Debye : équation (4.16))

7 (ns) E:,LF 5:,HF
20°C 0,19 25,16 4,53
25°C 0,17 24,43 4,51

Tableau 4.3 — Données des spectres de I’éthanol & 20°C et 25°C [255].
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Données de référence
(modéle de Debye : équation (4.16))

7 (ns) 5;LF 5:,HF
20°C 0,44 19,79 3,47
25°C 0,35 19,09 3,47

Tableau 4.4 — Données des spectres de I'isopropanol a 20°C et 25°C [255].

b) Suivi dielectrique de ’hydratation d’un mortier

Le suivi de I’hydratation d’un mortier via des mesures de spectroscopie diélectrique RF
a été fait sur une durée de 140h, en adpatant progressivement le pas temporel entre
mesures succcessives, partant d’un pas bref au cours des premiéres heures et 'augmentant

graduellement & mesure que progressait ’hydratation.

En ce qui concerne les conditions expérimentales nous avons veillé & ce qu’il n’y ait
pas de compétition entre hydratation (réaction chimique entre 'eau et le ciment) et
séchage (eau s’échappant du mortier) en recouvrant le mortier d’un cellophane (figure
4.14.b). Le but étant d’isoler ’hydratation.

Les spectres diélectriques ont été calculés a partir des mesures de ' (f) a 'aide du modéle
inverse (équation (4.15)), alias modéle de sonde. Ces mesures appellent quelques commen-

taires :
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4.2. Méthode RF pour le suivi d’hydratation

Figure 4.15 — Spectre diélectrique du mortier mesuré au cours de I'hydratation, durant
140 h : (a) spectre entre 100 MHz et 9 GHz, (b) 600 MHz et 3 GHz.

Le mortier est dispersif du point de vue électromagnétique : £/ (f) de méme que tand (f)
varient en fonction de la fréquence (figures 4.15 et 4.16). Deuxiémement, on constate que
la partie basse du spectre de 100 MHz & 600 MHz ne permet pas de relever
de tendance de variation évidente au cours du temps (figures 4.15 et 4.16). Nous
avons cherché & savoir si cela n’était pas di & un probléme d’étalonnage de la sonde & ces
fréquences. A D’étalonnage OWL nous avons donc substitué un étalonnage Open-Water-
Short (OWS) — pour lequel une mesure en court-circuit vient remplacer celle avec le
méthanol — réputé adapté pour les «basses» fréquences RF. Il se trouve que les résultats

donnent les mémes tendances qu’aprés ’étalonnage OWL.
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mortier & différents moments de ’hydratation corre-

spondant aux phases ou événements identifiés lors de la mesure de calorimétrie (cf.§ 4.8,

figures 4.8 et figure 4.8).
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Figure 4.17 — Variations de la permittivité diélectrique complexe du mortier mesurée au

cours de I'hydratation, durant 140 h, pour différentes fréquences.
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4.2. Méthode RF pour le suivi d’hydratation

Au dela de 600 MHz la tendance des mesures les rend exploitables (la relation entre
X et t est bijective) et on observe que le spectre évolue sensiblement au cours de
I’hydratation, i.e. avec le temps (figures 4.16) : typiquement ¢/ varie d’une dizaine
d’unités sur la durée des mesures. Ceci signifie que la méthode diélectrique de suivi

d’hydratation proposée est sensible.

4.2.4 Combinaison des mesures dielectriques et calorimétriques

de ’hydratation du mortier

Des mesures de calorimétrie (§ 4.2.2.2) nous ont permis de suivre le degré d’hydratation «
d’un mortier durant 140 h et des mesures de spectroscopie diélectrique RF (§ 4.2.3.2) celles
de la permittivité diélectrique d’un mortier identique sur une échelle de temps similaire

(=27 jours). La fusion de ces données nous permet de disposer de caractéristiques £/ vs.cv.

La figure 4.18 confronte « (t) obtenu par calorimétrie a £/ () mesuré a 800 MHz. On
constate une proximité certaine dans leurs évolutions respectives, qu'une normalisation
de £/ (t) et de 1 — o (t) met particuliérement en évidence (figure 4.18.d). Ce qui tend a

confirmer la pertinence de mesures diélectriques en vue d’estimer a.

La figure 4.19 représente la fusion des données expérimentales (représentées individuelle-
ment figure 4.18.a et b) pour la fréquence de 800 MHz. Un choix justifié par les variations
significatives de permittivité au cours de I'hydratation et par le fait que nous diposons
pour cette fréquence de données diélectriques sur les phases du mortier [87] qui nous

permettront d’alimenter le modéle diélectrique (§ 4.2.6).

On observe naturellement que €. décroit en fonction de «, ceci & cause de la baisse de la
quantité d’eau dans le mortier & mesure qu’elle est consommeée par le réaction chimique.
~ 80 & T°=20° C) étant bien plus élevée

que celles des autres constituants du milieu (cf. tableau 4.7).

La permittivité diélectrique de I'eau libre (e, ,,

En complément, la figure 4.20 superpose les mesures de dégagement de chaleur et de
e/ a4 800 MHz et indique les phases de I'hydratation mises en évidence en § 4.2.2.2 (cf.
figure 4.20 et 4.18.b)

Notre propos est maintenant de comparer les mesures €’.vs.a & des modéles de permittivité
diélectrique basés sur des lois de mélange. Si les modéles concordent avec les mesures
diélectriques, la combinaison des deux pourra étre envisagée comme méthode de suivi

d’hydratation autonome, c¢’est-a-dire sans recours a la calorimétrie.
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FIGURE 4.18 — Données expérimentales du suivi de I’hydratation d’'un mortier durant
140 h : (a) Mesures de calorimétrie : «(t) = au% (équation (4.9)) est calculé d’aprés
la mesure de ¢(t), les coefficients «, étant calculés d’aprés Mills [237], Waller [229] et
Hansen [238]. (b) Mesures diélectriques a 800 MHz. (c) Mesures diélectriques a 800 MHz
et calorimétriques (pour aycalculé d’aprés Waller). (d) Mesures diélectriques normalisées
a 800 MHz et mesures calorimétriques de 1 — a normalisées.
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I’hydratation.
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Chapitre 4. Suivi de 'hydratation de matériaux cimentaires

4.2.5 Modélisation de I’hydratation des pates de ciment

Avant de décrire les modéles diélectriques d’hydratation de matériaux cimentaires envis-
agés (qui seront appliqués a un mortier) il nous faut aborder les modéles d’hydratation des
pates de ciment. En effet, ceux-ci sont indispensables pour fournir les fractions volumiques

des constituants nécessaires aux modéles dielectriques.

La littérature propose plusieurs modéles quantifiant les proportions des phases
d’une pate de ciment en cours d’hydratation en fonction du degré d’hydratation
a. Nous allons en présenter deux. Le modéle de Powers [259] est une réprésentation
simplifiée de I’hydratation. Celui développé par Konigsberger et al. [260]
est une modélisation approfondie dont ’apport est la prise en compte de la
densification du C-S-H au cours de I'hydratation, i.e la formation d’un gel de C-S-H

au niveau des pores qui, in-fine, remplacera I’eau libre dans la matrice cimentaire.

4.2.5.1 Modéle de Powers

Le modéle de Powers [259] relie les fractions volumiques des constituants d’une pate de
ciment a «. Les constituants pris en compte sont au nombre de 5, leur liste est donnée

par le tableau 4.5 qui précise les notations de leurs fractions volumiques.

Selon ce modéle, celles-ci évoluent en fonction de o conformément aux équations (4.17) a
(4.21) [261] :

Vow = p—1,32(1 = p)a (4.17)
Vyw = 0,6(1 — p)a (4.18)
Vi = 1,52(1 — p)a (4.19)

Vie=(1=p)(1 —a) (4.20)
V, = 0,6(1 - pa (4.21)

ol p représente la porosité initiale et dépend du rapport massique e/c entre 'eau et ciment

ainsi que des des densités spécifiques de 1'eau p,, et du ciment p. (équation (4.22)).
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4.2. Méthode RF pour le suivi d’hydratation

e/c
=1 4.22
b e/c+’;—j (4.22)

La figure 4.21 donne une illustration du modéle de Powers. 1l s’agit des variations des
fractions volumiques des phases en fonction de « entre le début (o = 0) et la fin de la

réaction (o = 1), pour un rapport e/c égal a 0,5.

Au début de la réaction seuls I'eau et le ciment anhydre sont présents, puis on observe la
formation d’hydrates qui finiront par constituer la fraction volumique majoritaire dans la

matrice. La réaction d’hydratation qui s’arréte lorsqu’il n’y a plus de ciment.

Constituant Fraction volumique
Eau libre Vew
Eau liée Vow
Hydrates Vi,
Ciment anhydre Ve
Air V.

Table 4.5 — Notations relatives au modéle de Powers [259].

4.2.5.2 Prise en compte de la densification du C-S-H : modéle de

Konigsberger et al.

Contrairement au modéle de Powers le modéle développé par Konigsberger et al.
[260] tient compte du fait que la densité des hydrates varie au cours de la
réaction. De plus, il établit ’existence de trois régimes en fonction du degré
d’hydratation.

— Régime 1 : le C-S-H se fixe sur les surfaces du clinker alors qu’il y a absence

d’eau liée dans la matrice.

— Régime 2 : le C-S-H commence i se présenter sous forme de gel. Il correspond

a une augmentation de la fraction d’eau liée.

— Régime 3 : il s’établit lorsque le gel de C-S-H remplace entiérement 1’eau libre

dans la porosité.
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Ces régimes dépendent notamment du rapport e/c. Définissons aq_s et as_3 respective-
ment comme les degrés d’hydratation de transition entre les régimes 1 et 2 et 2 et 3
(équations (4.23) et (4.24)) [260].

a9 =0.170e/c (4.23)

g3 = 2.022¢/c (4.24)

Le tableau 4.6 donne les fractions volumiques utilisées dans ce modéle, elles sont au nombre
de 6. Les équations (4.25) a (4.30) donnent les expressions des fractions volumiques en
fonction du degré d’hydratation [260].

11—«
Ve ——— >0 4.5
1+ 3.185¢/c — (4.25)
0.167
= (4.26)
1+ 3.185¢/c
0.484«
Vg = ————— 4.27
1+ 3.185¢/c (427)
1.105«
V. = - 4.28
O 1 1 3.185¢/c (4.28)
0 si 0<a<a_y
— —0.799(e/c)?+4.824a(e/c)—0.793a> .
Vow (1+3.185¢/0)(0.864(eJo)£1.278a) St M1—2 < @ < Q-3 (4.29)
3.185¢/c—0.755a .
L 1+3.185¢/c st ap3<a<l
3.185 —0.755
V,, = A85e/c ¢ V>0 (4.30)

1+ 3.185¢/c 9

La figure 4.21 illustre le modéle de Konigsberger et al. Il représente les variations au
cours de 'hydratation des différentes fractions volumiques obtenues a partir des équations
précédentes. Pour un rapport e/c de 0,5 on observe uniquement deux des trois
régimes. En effet, dans ce cas la variable as_3 > 1. Comme pour le modéle de Powers,
il va de soi que ae = 0 correspond au début de ’hydratation tandis que la fin théorique de

celle-ci correspond & a = 1.
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4.2. Méthode RF pour le suivi d’hydratation

Constituant Fraction volumique
Eau libre Vew
Eau liée Vow
Hydrate C-H Ven
Hydrate C-S-H Vesu
Ciment anhydre Ve
Air V.,

Table 4.6 — Notations relatives au modéle de Kénigsberger et al. [260].

Fractions volumiques
Fractions volumiques

0 0.2 0.4 0.6 0.8 1 0 0.2 0.4 0.6 0.8 1
@ o
(a) Modele de Powers. (b) Modéle de Konigsberger.

Figure 4.21 — Fractions volumiques des phases d’'une pate de ciment en fonction de a dans
le cas e/c = 0,5 : (a) modeéle de Powers [259] ; (b) modéle de Konigsberger et al. [260].
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4.2.6 Modélisation diélectrique
4.2.6.1 Principe du modéle : lois de mélange et homogénéisation

Les lois de mélange consistent a calculer une caractéristique donnée d’un mi-
lieu comme la somme pondérée des contributions de ses constituants [262]. Une
telle approche peut étre utilisée pour modéliser la permittivité diélectrique de matéri-
aux hétérogénes tels que les mortiers. Le modéle prend en compte la variété des
constituants qui existent ou apparaissent au fur et & mesure de I'hydratation et leurs
proportions volumiques. En présence de constituants de tailles différentes il

convient de s’assurer que les échelles puissent étre séparées.

Un mortier est obtenu en mélangeant de I’eau avec du ciment — dont les particules présen-
tent un diameétre de Pordre de la centaine de pm [263] — et du sable constitué de particules
plus grosses ou d’agrégats de diamétre allant jusqu’a 2mm. Le mortier peut étre dé-
composé en un milieu homogéne : la pate de ciment, auquel s’ajoutent des
inclusions de sable. La pate de ciment est un mélange de ciment, d’eau libre, d’eau liée
et d’hydrates. Ces deux derniers éléments résultant de la réaction entre le ciment et I’eau

capillaire.

Selon les études sur I'homogénéisation des propriétés des matériaux cimentaires [264, 265,
I’échelle de la pate de ciment (nm) peut étre séparée de celle du mortier (mm).
L’homogénéisation peut ensuite étre appliquée a chaque échelle en utilisant des

techniques adaptées :

— Loi de Bruggeman [266] : adaptée a I’échelle de la pate de ciment pour laquelle le

matériau passe d’un fluide complexe a un solide : la phase de percolation change en
raison de I’hydratation, une morphologie de type polycristallin est donc adaptée pour

décrire cette échelle.

— Loi de Maxwell Garnett (MG) [267] : adaptée au mortier qui présente clairement

une morphologie de type matrice/inclusions. En effet, dans [268] a été établi que
I’application de cette loi dans le cas biphasique n’est pas conditionnée par la valeur de
la fraction volumique des inclusions, c’est-a-dire que 'on peut utiliser cette loi quelque
soit la valeur de la fraction volumique du sable, en faisant en revanche I’hypothése que

les interactions entre les inclusions sont négligeables.
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4.2. Méthode RF pour le suivi d’hydratation

Loi de Bruggeman :

La loi de Bruggeman [266] s’applique lorsque les phases d’un mélange sont du méme
ordre de grandeur et lorsqu’il n’y a pas de phase servant d’hote aux autres (figure 4.22).
Chaque couleur sur la figure 4.22 représente une phase du mélange considéré. Dans ce cas

Iestimation de la permittivité du matériau €7, consiste a résoudre 'équation (4.31) :

K *

:mat
=0 4.31
kz r k; + 267" mat ( )

ol K correspond au nombre de phases, vy a la fraction volumique de la phase k& €
{1,2,... K} et €, sa permittivité diélectrique.

Dans le cas que nous allons traiter, celui d’un mortier, la loi de Bruggeman sera utilisée
pour estimer la permittivitié diélectrique de la pate de ciment. Le calcul pourra étre fait

en une ou deux étapes.

Figure 4.22 — Représentation d’un matériau permettant 'application de la loi de Brugge-
man.

Loi de Maxwell-Garnett :

Dans le cas d’une loi de Maxwell-Garnett biphasique le milieu hote a pour permittivité

diélectrique £ Ce milieu accueille sous forme d’inclusions de permittivité diélectrique

rymat®

er . représentés par une fraction volumique f;,.. La permittivité diélectrique effective du

T, inc

mélange est alors définie par 1’équation (4.32).

oF ot 35;,mat + (1 + 2finc) (Si,inc - 5::,mat> (4 32)
" rimat 38:,mat + (1 - finc)(g;t,z’nc - si,mat) ‘

La figure 4.23 est une représentation simplifiée du mélange (milieu hote + inclusions) qui

considére que les inclusions sont parfaitement sphériques, ce qui n’est pas nécessairement,

le cas dans la pratique.
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Notons que dans le cas que nous allons traiter, celui d’un mortier, le milieu héte

sera la pate de ciment et les inclusions, le sable.

Pate de ciment

(5;, mat)

Q O O @' Sable (S:,inc)
e O
/ o o © O@/

Mortier (&;)

Figure 4.23 — Représentation du matériau permettant ’application de la loi de Maxwell-
Garnett (biphasique).

Etapes du calcul des modéles de permittivité diélectrique :

Les lois de mélange et d’homogénéisation proposées peuvent étre utilisées pour modéliser
I'évolution de la permittivité ¢ d’un mortier en cours d’hydratation en fonction de a.
Ce calcul nécessite de disposer des variations des fractions volumiques des consti-
tuants de la pate de ciment en fonction de . Des données qui peuvent étre
calculées d’aprés les modéles de Powers [259] et de Ko6nigsberger [260] présentés
en § 4.2.5. D’autre part, le calcul des lois de mélange nécessite de disposer des
permittivités € des constituants ou phases du mélange a la ou aux fréquences

considérées.

Dans le cas d'une estimation de &) d'un mortier basée sur le modéle de Powers,
I’homogénéisation peut étre appliquée a chaque échelle en utilisant des techniques adap-
tées : Bruggeman |266] pour la pate de ciment (pour laquelle le matériau passe d’un fluide
complexe & un solide : la phase de percolation change en raison de I'hydratation, par
conséquent une morphologie de type polycristallin est mieux adaptée pour décrire cette
échelle) ; Maxwell Garnett (MG) [267] pour le mortier (qui a clairement une morphologie

matrice/inclusion) et le béton (que nous ne traitons pas).

Le modéle d’hydratation avec densification des C-S-H (K6nigsberger), nécessite deux ou
bien trois étapes d’homogénéisation. Pour 'homogénéisation en deux étapes (Konisberger
1), la méthode est similaire a celle utilisée pour le modéle Powers. L’homogénéisation en

trois étapes (Konigsberger 2) considére une étape préliminaire consistant 4 homogénéiser

I’hydrate C-S-H et 'eau liée pour obtenir un gel de C-S-H. La permittivité diélectrique de

240



4.2. Méthode RF pour le suivi d’hydratation

cette phase est obtenue par la loi de Bruggeman. Cette nouvelle phase est ensuite utilisée

pour ’homogénéisation de la pate de ciment, comme pour le modéle Powers.

Modéle de Powers — vy, (a)

Constituants k Pate de ciment
Eau liée 17 & 1 Vi (@) R (matrice)
Hydrates 2 ke{l,..,5 Bruggeman &7,mat (@), Vmar
Eau libre 3 Homogénéisation
Ciment 4
anhydre
Air 5 Sable Mortier
(inclusions)
Sable 6 &rinc Vine (@) | Maxwell-Garnett > &r(a)
Modéle de Konigsberger 1 — v, ()
Constituants k Pate de ciment
Eau liée 17] & 1 Vi (@) . (matrice)
Cs-H 2 kel e |oruEEeman | &mar(@) Via
CH 3 Homogénéisation
Eau libre 4
Ciment
5
anhydre Sable Mortier
Air B (inclusions)
Sable . g;mc, Vine (@) | Maxwell-Garnett [ & (@)
Modele de Kénigsberger 2 — vy, (a)
Constituants  k Gel de C-5-H Pét(e de c.im)ent
matrice
Eaulice 1 7] &pvi (@) & ge1 (@), Vgel . @
> B > Bruggeman| ¢ a), v
CS-H 2 | ke 1,2} ruggeman S g8 r,mat 'mat
C-H 3 Homogénéisation Homogénéisation
Eaulibre 4 & 10 Vi (@)
Ciment 5 ke {3’ - 6}
anhydre Sable Mortier
Air 6 | (inclusions)
Sable ; &rinc) Vine (€) | Maxwell-Garnett [ & (a)
Les formules des fractions volumiques v (@) Powers : Les formules v, (@) restent les mémes o
dépendent modéle (Powers ou Kénigsberger) 6 1

Konigsberger :  Les formules v, (a) des hydrates évoluent

Régime 3

a

IRégime 1 | Régime 2 :

0 2%

az3

Iy
>
1

Figure 4.24 — Synoptique des modéles d’homogénéisation de Powers [259] et Koénigberger

1 et 2 [260].
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Les trois alternatives proposées sont schématisées figure 4.24. Le tableau donne 5; pour

chacune des phases du mortier.

/

Constituant e, | Réf. biblio
Eau libre 79 [258]
Eau liée 15 [270]

Hydrate C-H | 7,4 |  [269]
Hydrate C-S-H | 4,8 |  [269)

Ciment anhydre | 9 [269]
Sable 4.5 [87]
Air 1

Table 4.7 — Permittivités diélectriques des différentes phases du mortier.

4.2.6.2 Mise en ceuvre du modéle diélectrique de I’hydratation d’un mortier

Nous avons modélisé les variations €. vs.cc d’'un mortier en cours d’hydratation au moyen
des modeles de «Powersy, «Konigsberger 1» et «Konigsberger 2» (§4.2.6). Ceci, en prenant
les mémes ingrédients et le méme dosage (e/c = 0,5 et s/c = 2,5) que pour le mortier
caractérisé expérimentalement. Les modéles ont été calculés en considérant une fréquence

de 800 MHz. Les données utilisées sont fournies dans le tableau 4.7.

Les figures 4.2.6.a, b et c¢ représentent les variations e.vs.a calculées d’aprés les trois
modéles diélectriques proposés et les comparent aux données expérimentales correspon-
dantes. Celles-ci sont quant a elles tracées pour trois hypothéses sur le coefficient «,,
intervenant dans l'interprétation des mesures de calorimétrie. Les valeurs utilisées étant
comme précédemment o, nins = 0,74, oy waier = 0,81 et vy mansen = 1 (§ 4.2.2.2 et
4.2.2.2). Les barres d’incertitudes sur chacun des modéles sont obtenus grace a une sim-
ulation Monte-Carlo et a partir des incertitudes relevées sur la permittivité de chaque
phase [87, 269, 270]. On considére une répartition gaussienne sur les parameétres d’entrée

(permittivités des phases).

242



4.2. Méthode RF pour le suivi d’hydratation

18
161

14

S~ 12

107 ! =1 ] ! -
—F— Modéle : Powers T —F— Modéle : Powers T

8 I |—F—Modéle : Kénigsberger 1 1 8 H—F—Modéle : Konigsberger 1

Modele Konigsberger 2 Modéle Konigsberger 2

6 Mesures : @, Mills + 6H Mesures : @ Waller

0.1 0.15 0.2 0.25 0.3 0.35 04 0.1 0.15 0.2 0.25 0.3 0.35 04

(a (b)

8 |—F—Modéle : Powers T
—F—Modele : Kénigsberger 1
6 Modele Konigsberger 2
Mesures : «
u,Hansen |
0.1 0.2 0.3 0.4 0.5

o

(c)

FIGURE 4.25 — Comparaison des données expérimentales £ vs.cc & 800 MHz aux modéles
d’homogénisation : pour une échelle a (équation (4.9)) des mesures dont le coefficient a,
est calculé : (a) d’aprés Mills («, = 0,74) [237], (b) d’aprés Waller («,, = 0,81) [229] et
(c) d’aprés Hansen (o, = 1) [238].

On observe tout que les modéles de Powers et de Konigsberger donnent la méme tendance
sur I'évolution de la permittivité au cours de 1’hudratation, c¢’est-a-dire une baisse de la
permittivité avec l'augmentation du degré d’hydratation. Le modéle de Powers donne
une permittivité diélectrique plus importante que celle de Konigsberger. Ceci s’explique
par le fait que la fraction volumique de I'eau capillaire, dont la permittivité diélectrique
est proche de 80, est plus importante dans le premier modéle que dans le second. La
permittivité diélectrique de cette phase va davantage signer que les autres phases. Le

modéle de Konigsberger présente des barres d’incertitudes plus importantes car la fraction
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volumique de 'eau liée estimée par ce modéle est plus importante que celle dans le modéle

de Powers.

Pour ce qui est de la comparaison modéle/mesure, on observe que pour les faibles degrés
d’hydratation, c’est-a-dire lors du début de la réaction d’hydratation, que le modéle de
Powers semble plus adapté pour modéliser du point diélectrique la réaction d’hydratation.
En revanche, lorsque le degré d’hydratation devient plus important, ’estimation de la
permittivité du mortier par la mesure semble tendre vers le modéle de Konigsberger. La
prise en compte de la densification du C-S-H au cours de ’hydratation peut

expliquer cela.

Néanmoins, il faut se garder de conclusions trop affirmatives. La méthode de suivi
d’hydratation et sa modélisation n’ont été traitées que pour un exemple de dosage de

mortier et les données de spectroscopie n’ont été exploitée qu’a la fréquence de 800 MHz.
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4.3 Conclusion

Une approche diélectrique RF a été proposée pour suivre I’hydratation de matériaux ci-
mentaires et leur degré d’hydratation «. Elle repose sur des mesures de réflectométrie
effectuées au moyen d’une sonde coaxiale ouverte. Celles-ci sont sensibles a la permittivité
diélectrique du milieu sous test et indirectement & «. Ce type de mesure pourrait représen-
ter, par rapport a la calorimétrie (méthode standard utilisée pour suivre « reposant sur
la mesure de la chaleur dégagée par ’hydratation), une alternative potentiellement plus

simple a mettre en ceuvre grace aux sondes RF non invasives.

S’agissant de suivre le degré d’hydratation, ’approche proposée consiste a
combiner les mesures diélectriques RF a un modéle diélectrique basé sur des
lois de mélange liées & a (somme des permittivités diélectriques des phases pondérée

par leurs fractions volumiques).

Nous avons mené une étude expérimentale sur I’hydratation d’un mortier de ciment, entre
100 MHz et 9 GHz, et modélisé ses variations €/ vs.ac & 800 MHz.

D’aprés cette étude, les variations de permittivité diélectrique du mortier sont cohérentes
avec la diminution de la quantité d’eau au long de ’hydratation. Quant & la comparaison,
a 800 MHz, des mesures et des modéles de €/, on obtient les mémes ordres de grandeurs

entre les modélisation et la mesure.

Pour finir, quelques enseignements et perspectives

Si ces résultats sont encourageants, le développement d’'une méthode autonome de carac-
térisation diélectrique de I’hydratation des matériaux cimentaires nécessiterait des investi-
gation étendues, tant du point de vue expérimental qu’en ce qui concerne la modélisation

diélectrique.

S’agissant du mortier lui méme, nous avons traité un unique exemple de formulation.
D’autres formulations mériteraient d’étre étudiées, d’autre types de ciments également.
De plus, le spectre diélectrique demande & étre exploité (jusqu’ici nous n’avons utilisé

qu’une fréquence : 800 MHz).

Pour estimer précisément le degré d’hydratation au moyen de mesures de réflectométrie
diélectrique il faut des mesures diélectriques précises et un modéle /. vs. « également
précis. Au vu des validations effectuées dans cette étude sur des milieux de référence,
la premiére condition est a priori satisfaite. Cependant, comme le pointe la figure 4.26

des sources d’incertitudes essentiellement liées & la modélisation demeurent. La modélisa-
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tion de € vs. « par des lois de mélange est tributaire du coefficient «, intervenant dans

Pinterprétation des mesures de calorimétrie. La question se pose du calibrage de ce coeffi-

cient. La méthode est également tributaire de 'imperfection des modéles d’hydratation et

des paramétres qui en découlent, en particulier les fractions volumiques vy, («), ainsi que

des lois de mélange utilisées. Sans oublier les incertitudes sur la permittivité diélectrique

er .. intrinséque des contituants. Pour affiner les modeéles et optimiser leurs parameétres

des méthodes de «machine learning» sont sans doute a ensivager. Par ailleurs, le spectre

di¢lectrique d’un matériau cimentaire peut aussi étre obtenu par des modéles de ralax-

ation. C’est probablement une voie & explorer en vue d’estimer certains paramétres du

matériau.

« Mesures diélectriques/calorimétriques » d’hydratation

Mesures
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Figure 4.26 — Approche diélectrique RF pour le suivi de I’hydratation d’un mortier.
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Bon, moi je suis arrivée a un

compromis pas trop crade

Dame Séli dans Kaamelott
d’Alexandre Astier

Les matériaux cimentaires sont d’un usage extrémement répandu dans les ouvrages de
génie civil et les batiments en raison notamment de leurs propriétés mécaniques (résis-
tance). Ces matériaux étant poreux et la porosité pouvant accueillir du gaz — en principe
de 'air — ou de 'eau, leurs propriétés mécaniques et leur vieillissement (corrosion, agres-
sion chimique, pathologies de gonflement) dépendent de leurs caractéristiques hydriques
(teneur en eau, saturation...). Aussi il importe d’étre capable de mesurer ces derniéres,
soit pour la connaissance des matériaux, soit & des fins de controle non destructif et de

controle santé intégré des ouvrages ou des batiments.

Face a cette problématique les méthodes électromagnétiques RF sont intéressantes a double
titre : elles sont sensibles aux caractéristiques hydriques des milieux poreux grace au fort
contraste de permittivité diélectrique entre 'eau et les autres constituants, et elles peuvent,

selon le cas, se décliner sous forme de dispositifs non invasifs ou non destructifs.

Nos travaux concernent le développement de méthodes RF pour l'estimation des para-
métres hydriques de matériaux cimentaires et en particulier d’éco-matériaux. Nous nous
sommes intéressés d’une part a la caractérisation hydrique du béton de chanvre et d’autre

part au suivi de I’hydratation des matériaux cimentaires au travers du cas d’un mortier.
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Caractérisation hydrique du béton de chanvre : Le béton de chanvre (BDC) est un
béton bio-sourcé. Il contient un composant biologique, la chénevotte, extrait de la tige de
chanvre ayant la particularité d’étre hydrophile, ce qui lui permet de piéger les molécules
d’eau. En raison de sa forte porosité et de son caractére hydrophile le BDC est utilisé
depuis quelques années dans les batiments a des fins de régulation hydrique et d’isolation
thermique. C’est un matériau écologique a double titre : (i) grace a ses propriétés d’isolant
thermique il contribue a la sobriété énergétique des batiments ; (ii) grace a ses constituants
bio-sourcés son énergie grise est largement inférieure a celle des bétons conventionnels.
Des qualités qui compte-tenu de la nécessité pour la société d’adopter un développement
soutenable ne sont pas étrangéres a notre intérét pour un matériau qui par ailleurs n’a, a

notre connaissance, pas fait I’objet d’une caractérisation électromagnétique.

Les performances du BDC dépendant de I’humidité relative H R a laquelle il est exposé et
de sa teneur en eau 6, nous avons caractérisé son comportement électromagnétique (sur
la bande [1,72 — 2,61] GHz) sur le cycle d’hystérésis dit d’adsorption-désorption reliant
ces deux grandeurs. Puis, & patir des caractéristiques obtenues, nous avons congu diffé-
rents capteurs hydriques opérant a 2,4 GHz, dont des capteurs non invasif potentiellement

utilisables in situ (batiments, habitations).
Ces travaux ont reposé sur trois principales étapes :

— Fabrication et conditonnement hydrique d’échantillons de BDC : deux lots d’échan-

tillons ont été fabriqués selon un dosage correspondant & une utilisation murale, avec
des dimensions adaptées aux guides d’ondes devant servir a leur caractérisation électro-
magnétique. Le premier lot, constitué de deux échantillons, a servi a mettre au point la
méthode de caractérisation, le second, constitué de cinq échantillons, a permis de tenir
compte de la variabilité “hydro-diélectrique” du matériau. Les échantillons du premier
lot ont été obtenus par découpe et conditionnés a des humidités relatives comprises entre
0% et 98 %. Ceux du second lot ont été coulés dans des moules fabriqués par impression
3D et conditionnés & des humidités relatives comprises entre 0% et 94 %. Le condition-
nement hydrique a consisté a placer les échantillons dans des dessiccateurs contenant
des solutions salines appropriés, jusqu’a atteindre, typiquement au bout d’une vingtaine

de jours, 'état hydrique visé.

— Caractérisation “hydro-diélectrique” : afin de réaliser des mesures diélectriques sur le

BDC, nous avons développé un banc de spectroscopie en guides d’ondes rectangulaires
opérant sur la bande [1,72 — 2,61| GHz incluant la bande ISM & 2.4 GHz. L’échantillon

a caractérisser étant placé dans une cellule en guides d’ondes. Un algorithme d’inver-
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sion (NRW) adapté & un modéle analytique des mesures RF a été mis en ceuvre afin
d’estimer la permittivité diélectrique des échantillons. De la caractérisation sur le cycle
de sorption nous retiendrons les résultats suivants : les variations de la partie réelle de
la permittivité diélectrique (moyennée sur les échantillons) & 2,45 GHz &/ sont signi-
ficatives : elle s’échelonnent sur [2,4 7 5] pour le lot n°l et [1,9  3,8] pour le lot
n°2, pour des variations de HR respectivement de [0% 7~ 98%] et [0% 7 94 %) et
de 0 de [1% 20 %], des valeurs de 6 conformes a la littérature. Quant aux pertes

diélectriques, les caractéristiques (tand) des deux lots sont relativement proches.

Conception de capteurs hydriques a 2,4 GHz : Deux types de capteurs RF en technolo-

gie & éléments imprimés ont été congus a partir de simulations par éléments finis (EF) :
des patchs, destinés a une mesure non invasive par réflectométrie de la teneur en eau
du BDC; un dispositif invasif a double résonateur en anneau opérant en transmission
destiné a mesurer localement ’humidité dans un mur. Leur principe est de mesurer ’hu-
midité via leur fréquence de résonance f,..s qui varie au gré de la permittivité diélectrique

du milieu sous test. Nous retiendrons les résultats suivants :

— Capteurs patchs : nous avons joué sur deux paramétres de conception : le motif de

I'élément rayonnant (rectangulaire ou circulaire) et la nature du substrat diélectrique
(FR4 ou Polyguide). La caractéristique entrée-sortie f,..;vs.0 des capteurs obtenue
expérimentalement sur du BDC est linéaire et ils présentent une bonne sensibilité que
le choix du substrat permet d’optimiser : SZ”S ~ 3MHz/% de 0 (substrat FR4) et
SZ’”“ ~ 6 MHz/% de 6 (substrat polyguide). Quant & la forme du motif rayonnant,

elle n’influence pas significativement la mesure, ce qui témoigne de 'isotropie du BDC.

— Résonateurs en anneaux : deux résonateurs séparés ou sur le méme circuit ont été

réalisés puis caractérisés a I'aide de mesures sur des diélectriques de référence (aux
propriétés connues). Conformément au cahier des charges fixé et aux simulations, les
fréquences de résonance des deux anneaux sont centrées respectivement sur fes =
2,5GHz et f,.eo >~ 2GHz. La diaphonie entre les deux résonateurs est faible et

conforme aux simulations.

La caractérisation diélectrique d’un BDC sur la bande [1,72 — 2,61] GHz au moyen de

mesures en cellule (une méthode réservées 4 un usage en loboratoire) a permis de mettre

en évidence des variations significatives de permittivité du matériau justifiant le développe-

ment de capteurs hydriques non invasifs ou invasifs destinés a un usage in situ. Les cap-

teurs RF a 2,4 GHz, concus pour deux applications distinctes, ont donné des résultats

encourageants, en particulier en termes de sensibilité des mesures.
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La méthode de caractérisation diélectrique et de conception de capteurs proposée a vo-
cation, nous 'espérons, a étre appliquée a d’autres bandes de fréquences et a d’autres
dosages de BDC, ou a d’autres bétons comme le béton de polystyréne, voire a d’autres

matériaux poreux.

Une validation nous tenant a coeur n’a pas pu étre réalisée, faute de temps : la mise en
ccuvre du double résonateur en anneau sein d’'une maquette de mur de BDC afin d’en

étudier expérimentalement l'effet tampon hydrique.

Un enseignements de ces travaux concerne la durée importante que requiérent les études
expérimentales sur du BDC conditionné hydriquement. Plusieurs semaines sont nécessaires
pour conditionner des échantillons & un état hydrique donné, une durée d’autant plus
grande que leur volume est élevé. Par conséquent, afin de valider expérimentalement des
capteurs cong¢us pour le BDC, voire pour d’autres matériaux posant les mémes problémes
de conditionnement, il parait judicieux d’envisager des protocoles expérimentaux faisant
appel, autant que possible, & des diélectriques de référence aux caractéristiques voisines

de celles celui visé.

Suivi de I’hydratation d’un mortier : La teneur en eau — pour laquelle nous avons
développé des méthodes diélectriques de mesure destinées au BDC — et la saturation
en eau sont les deux principales grandeurs représentant la quantité d’eau dans un milieu
poreux. Mais les mesures hydriques recouvent d’autres aspects. Aussi nous sommes nous
intéressés au degré d’hydratation a des matériaux cimentaires, une grandeur définie comme
le ratio entre les volumes de ciment consommé et initial durant ’hydratation, c.a.d. la
réaction chimique entre le ciment et l'eau au jeune age du mélange. Nous avons proposé
une méthode RE de suivi d’hydratation se voulant une alternative non destructive aux
classiques méthodes de calorimétrie (non déployables sur une structure déja coulée et dont

le matériel peut étre cotiteux).

Nous avons étudié cette approche au travers du cas d’'un dosage de mortier (mélange de
ciment, de sable et d’eau) présentant un rapport massique eau sur ciment de 0,5 et sable

sur ciment de 2,5. Ces travaux ont recouvert les points suivants :

— Mesures calorimétriques : Nous avons réalisé un suivi d’hydratation de mortier au

moyen dun calorimeétre semi-adiabatique. Le dégagement de chaleur mesuré a permis,
moyennant un modéle, de déterminer la variation temporelle du degré d’hydratation a.
Les résultats ont montré que celui-ci se stabilise entre 0,4 et 0,5 140 heures apreés le

début de la réaction d’hydratation.
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— Mesures diélectriques RF : Nous avons réalisé un suivi d’hydratation de mortier par

spectroscopie diélectrique RF sur la bande [100 MHz - 9 GHz| au moyen d’une sonde
a effet de bout d’ouverture bmm adaptée volume élémentaire représentatif du mor-
tier. L’estimation du spectre diélectrique repose sur un modéle inverse des interactions
sonde/milieu sous test étalonné sur des diélectriques de référence. Les spectres obtenus
se caractérisent par une baisse de la permittivité diélectrique du mortier au cours du

temps, a mesure que ’eau est consommé par la réaction chimique.

— Modélisation diélectrique (homogénéisation) : Nous avons développé un modéle diélec-

trique de mortier en cours d’hydratation a partir de lois de mélange consistant a calculer
la permittivité du milieu comme la somme des contributions de ses phases (solides, li-
quides et gazeuse) avec une pondération reposant sur une homogénéisation (les lois de
Bruggeman et de Maxwell-Garnett). La permittivité intrinséque des phases a été prise

dans la littérature.

— Confrontation mesures/modéle diélectrique : A partir des mesures diélectriques et

calorimétriques nous nous avons reconstitué les variations €/ vs.cc du mortier que nous

avons comparées a trois modéles d’homogénéisation a la fréquence de 800 MHz.

La bonne concordance entre mesures diélectriques et certains modéles d’homogénéisation
obtenue dans un cas de mortier constitue un résultat encourageant en vue du développe-
ment d’'une méthode autonome de caractérisation diélectrique de ’hydratation des matéri-
aux cimentaires. D’autres travaux restent & mener sur ce sujet, tant du point de vue
expérimental que de la modélisation diélectrique. Le cas d’autres dosages de mortiers et
d’autres matériaux est a traiter. La caractérisation diélectrique des phases est a enrichir
pour diposer de données exhaustives sur I’étendue du spectre exploitable. Enfin, diverses

incertitudes liées aux modeles utilisés demandent également a étre investiguées.
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Annexe A

Annexe

A.1 Incertitudes sur la longueur de I’échantillon

On a considéré que I’échantillon de PMMA a une longueur de 50 + Imm, avec une variation
gaussienne de sa longueur. On en déduit alors I’écart type sur la longueur. On déduit par
une simulation Monte Carlo sur 1 millions de points, I'incertitude sur la permittivité
diélectrique du PMMA a 2,45 GHz.

x104 . . . . «10%

0
235 24 245 25 255 26 265 00297 00208 0.0299 003 00301 0.0302 0.0303
&, tand

FIGURE A.1 — Incertitudes sur la permittivité diélectrique du PMMA diies a l'incertitude
sur la longueur de I’échantillon (Simulation MC)
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A.2 Incertitudes de mesure du au VNA
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Figure A.2 — Incertitudes de mesure du VNA Agilent E5062Asur le coefficient de réflexion
(données du constructeur [197]).

A.3 Incertitudes sur le mesure des paramétres S

Incertitudes de mesure diies a la dérive temporelle du VNA :
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FIGURE A.3 — Paramétres S du porte-échantillon vide mesurés en fonction du temps.

254
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FIGURE A.4 — Paramétres S d’un échantillon de PMMA mesurés en fonction du temps.
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A.3.1 Incertitudes de mesure dues a 'opérateur :
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FIGURE A.5 — Répétabilité des mesures de paramétres S sur lair a différentes fréquences.
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quences.

257



Annexe A. Annexe

A.4 Méthode NRW (§2.4.2.2)
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FIGURE A.7 — Paramétres S simulés (équations (2.45) et (2.46)) pour différentes per-
mittivités (tableau 2.7) dans la bande [1.72 GHz - 2.61 GHz|.Paramétres S simulés
(équations (2.45) et (2.46)) pour différentes permittivités (tableau 2.7) sur la bande
[1,72 GHz — 2,61 GHz|.
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A.5 Effet des incertitudes de mesure liées a

l’opérateur sur le spectre estimé
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FIGURE A.8 — Ecarts entre spectres diélectriques estimés a partir des données (S11, Sz1) ou
(S22, Si2) pour I'air. Superposition des données de de I’étude de répétabilité. Cf. équations
(2.56) et (2.57).
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FIGURE A.9 — Ecarts entre spectres diélectriques estimés a partir des données (S1, Sa1)
ou (Sag, Siz) pour le PMMA. Superposition des données de I’étude de répétabilité. Cf.
équations (2.56) et (2.57).
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A.6 Parameétres S du lot de BDC n°1 : 1°F cycle de

IS, | (dB)
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FIGURE A.10 — Paramétres S de I’échantillon 1 du lot n°1, aux points (HR, 6) du 1°" cycle
adsorption ; traits

de mesures, sur la bande [1.72 GHz — 2.61 GHz|. Traits hachurés :
continus : désorption. La lettre « a » désigne ’adsorption et « d » la désorption.
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A.6. Paramétres S du lot de BDC n°1 : 1 cycle de mesures
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FIGURE A.11 — Paramétres S de I’échantillon 2 du lot n°1, aux points (H R, 0) du 1 cycle
de mesures, sur la bande [1.72 GHz — 2.61 GHz|. Traits hachurés : adsorption; traits
continus : désorption. La lettre « a » désigne ’adsorption et « d » la désorption.
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A.7 Paramétres S du lot de BDC n°2 : 2°™¢ cycle de

mesures
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FIGURE A.12 — Paramétres S de I'échantillon 1 du lot n°2, aux points (HR,6) du 2¢m®
cycle de mesures, sur la bande [1.72 GHz — 2.61 GHz|. Traits hachurés : adsorption ; traits
continus : désorption. La lettre « a » désigne ’adsorption et « d » la désorption.
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A.7. Paramétres S du lot de BDC n°2 : 2°™¢ cycle de mesures
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FIGURE A.13 — Paramétres S de I’échantillon 2 du lot n°2, aux points (HR,0) du 2¢m¢
cycle de mesures, sur la bande [1.72 GHz — 2.61 GHz|. Traits hachurés : adsorption ; traits
continus : désorption. La lettre « a » désigne ’adsorption et « d » la désorption.
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FIGURE A.14 — Paramétres S de 1’échantillon 3 du lot n°2; aux points (HR, ) du 2°m®
cycle de mesures, sur la bande [1.72 GHz — 2.61 GHz|. Traits hachurés : adsorption ; traits
continus : désorption. La lettre « a » désigne ’adsorption et « d » la désorption.
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A.7. Paramétres S du lot de BDC n°2 : 2°™¢ cycle de mesures
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FIGURE A.15 — Paramétres S de I’échantillon 4 du lot n°2, aux points (HR, ) du 2°m¢
cycle de mesures, sur la bande [1.72 GHz — 2.61 GHz|. Traits hachurés : adsorption ; traits
continus : désorption. La lettre « a » désigne ’adsorption et « d » la désorption.
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FIGURE A.16 — Paramétres S de 1’échantillon 5 du lot n°2, aux points (HR,0) du 2°m¢
cycle de mesures, sur la bande [1.72 GHz — 2.61 GHz|. Traits hachurés : adsorption ; traits
continus : désorption. La lettre « a » désigne ’adsorption et « d » la désorption.
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A.8 Paramétres S du lot de BDC n°2 : 3°"¢ cycle de

mesures
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FIGURE A.18 — Paramétres S de I’échantillon 1 du lot n°2; aux points (HR, ) du 3m®
cycle de mesures, sur la bande [1.72 GHz — 2.61 GHz|.
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FIGURE A.19 — Paramétres S de ’échantillon 2 du lot n°2, aux points (HR,0) du 3 cycle
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FIGURE A.20 — Paramétres S de Iéchantillon 3 du lot n°2, aux points (HR,6) du 3™m®
cycle de mesures, sur la bande [1.72 GHz — 2.61 GHz|.
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FIGURE A.21 — Paramétres S de P'échantillon 4 du lot n°2, aux points (HR,6) du 3m°
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FIGURE A.22 — Paramétres S de Iéchantillon 5 du lot n°2, aux points (HR,6) du 3™
cycle de mesures, sur la bande [1.72 GHz — 2.61 GHz|.
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FIGURE A.23 — Paramétres S de I’échantillon 1 du lot n°1, aux points (HR, 6) du 1°" cycle

de mesures, sur la bande [1.72 GHz — 2.61 GHz|. Traits hachurés

: adsorption ; traits

continus : désorption. La lettre « a » désigne ’adsorption et « d » la désorption.
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S——=—""—m — 035 — T T T T T
—0—[HR=0%,0=11%
----- HR=50a%, /=98 %
45 | om—— HR=T74a%,0=11.1%
HR=85a%,0=12.8%
HR=98%,0=17.6%
ar HR =85d %, 6= 143 %
| = HR=74d %, #=12.5%
. ———HR=42d %, =97 %
Wt 35
3 L
25 ]
2 : . . : : 0 ; : : : ‘
1.6 18 2 22 24 26 28 16 18 2 22 24 2.6 238
Fréquence (GHz) Fréquence (GHz)

FIGURE A.24 — Paramétres S de 1’échantillon 2 du lot n°1, aux points (H R, 6) du 1°" cycle
de mesures, sur la bande [1.72 GHz — 2.61 GHz|. Traits hachurés : adsorption; traits
continus : désorption. La lettre « a » représente I'adsorption et « d » la désorption.

A.10 Spectres diélectriques du 2éme cycle de mesure
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FIGURE A.25 — Paramétres S de Péchantillon 1 du lot n°2, aux points (HR,6) du 2¢m®
cycle de mesures, sur la bande [1.72 GHz — 2.61 GHz|. Traits hachurés : adsorption ; traits
continus : désorption. La lettre « a » représente I'adsorption et « d » la désorption.
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FIGURE A.26 — Paramétres S de 1’échantillon 2 du lot n°2; aux points (HR,0) du 2°m¢
cycle de mesures, sur la bande [1.72 GHz — 2.61 GHz|. Traits hachurés : adsorption ; traits
continus : désorption. La lettre « a » représente ’adsorption et « d » la désorption.
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FIGURE A.27 — Paramétres S de I'échantillon 3 du lot n°2, aux points (HR,6) du 2¢m®
cycle de mesures, sur la bande [1.72 GHz — 2.61 GHz|. Traits hachurés : adsorption ; traits
continus : désorption. La lettre « a » représente I'adsorption et « d » la désorption.
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FIGURE A.28 — Paramétres S de I’échantillon 4 du lot n°2, aux points (HR,0) du 2°m®
cycle de mesures, sur la bande [1.72 GHz — 2.61 GHz|. Traits hachurés : adsorption ; traits
continus : désorption. La lettre « a » représente ’adsorption et « d » la désorption.
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FIGURE A.29 — Paramétres S de Péchantillon 5 du lot n°2, aux points (HR,6) du 2¢m®
cycle de mesures, sur la bande [1.72 GHz — 2.61 GHz|. Traits hachurés : adsorption ; traits
continus : désorption. La lettre « a » représente I'adsorption et « d » la désorption.
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A.11 Spectre diélectrique du 3éme cycle de mesure
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FIGURE A.30 — Moyenne des spectre diélectriques des 5 échantillons de BDC du lot

n°2, aux points (HR,6) en phase d’adsorption du 3*"® cycle de mesures, sur la bande
[1.72 GHz — 2.61 GHz]|.
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FIGURE A.31 — Spectre diélectrique de I’échantillon 1 du lot n°2, aux points (HR,6) du
3%me cycle de mesures, sur la bande [1.72 GHz — 2.61 GHz.
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Spectre diélectrique du 3éme cycle de mesure
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FIGURE A.32 — Spectre diélectrique de I’échantillon 2 du lot n°2, aux points (HR,6) du
3¢me cycle de mesures, sur la bande [1.72 GHz — 2.61 GHz.
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FIGURE A.33 — Spectre diélectrique de I’échantillon 3 du lot n°2,
3¢me cycle de mesures, sur la bande [1.72 GHz — 2.61 GHz.
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FIGURE A.34 — Spectre diélectrique de I’échantillon 4 du lot n°2, aux points (HR,6) du
3%me cycle de mesures, sur la bande [1.72 GHz — 2.61 GHz.
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FIGURE A.35 — Spectre diélectrique de I’échantillon 5 du lot n°2, aux points (HR,6) du
3%me cycle de mesures, sur la bande [1.72 GHz — 2.61 GHz.

A.12 Lien entre la fréquence de résonance du patch

rectangulaire et la teneur en eau

Démonstration de la relation linéaire entre la fréquence de résonance f,.s du capteur patch

rectangulaire et de la teneur en eau du BDC :

— fres S’exprime en fonction de la permittivité diélectrique effective e;ﬁf IE

fres -

Co

2L +2AL)\ /€, .4

(A.1)

4 . . . . 4 . . . o ey,
— €,.¢ss S’exprime en fonction des dimensions géométriques et des permittivités du substrat

/ ’ . N 2 .
€, sup €t du matériau a caractériser :

/ 8; sub + E; 5; sub 5;‘ 1
Epoff = — + — A2
ol 2 2 \1+128 (4-2)

— En posant :
1
K= |——r (A.3)
I+ 124
on a :

fres = 7 0 - (A4)

2(L + 2AL)\/%“’(1 + K)+F(1-K)
fres = = 0 - (AB)

2(L + 2AL)\/ -5 (1+ K) \/ I
r,sub
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1-K &
1+K ¢/

r,sub

— En faisant un développement limité sur le terme , /1 + I'expression de la fré-

quence de résonance devient :

co 11 1-K,

fres = (1 i e ) (A6)
e 2 1+ K"
2L + 2AL) = (1 4 K) Ersup T
11 1-K,
f’f‘es - CO 7 — CO 7 5 7 1+ KET, (A?)
AL+ 2AL)\ T3 (14 K)  2(L+ 2AL)\ (1 4 K) ~ Crowd
— En posant :
Ay = &L - (A.8)
2(L + 2AL) 252 (1 + K)
Co 1-— K
A = A9
Y 2V2(L +2AL) (1 + K)372 (4.9)
on obtient :
fres = Ag — _A (A.10)
res — 0 (8;7sub)3/2 r .

— Dans le chapitre 2, il a été établit qu’il existe une relation linéaire entre la teneur en

eau du BDC et sa permittivité diélectrique. Par conséquent :

Ay
res — Ay — 7 0 A1l
f ° (Er,sub)g/2 ( )
avec
AQ = CLAl (A12)

A.13 Etudes paramétriques sur le gap entre le capteur
et I’échantillon de BDC

La figure A.36 représente la topologie utilisée en simulation pour estimer I'influence du
gap entre le capteur et ’échantillon de BDC. On fait varier le gap entre 0 et 1 mm avec

un pas de 250 um. On quantifie 'influence du gap au travers la réponse du capteur :

— Sur la fréquence de résonance : on compare la fréquence de résonance dans chacun des

cas fres,g Par rapport a la fréquence de résonance obtenue dans le cas o il n’y a pas de

gap fres,o .

Afres(%) = 100
fres,O

(A.13)
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— Sur le coefficient de réflexion : de la méme maniére que pour la fréquence de résonance,

on compare le coefficient de réflexion pour chacun des gap Si14(fresy) par rapport au

coefficient de réflexion a la résonance en 'absence de gap Si10(freso)

ASll(dB) = Sll,O(fres,O) - Sll,O(fres,g)

(A.14)

— On relévera également pour chaque valeur de gap et pour chaque capteur la sensibilité

Sef'res

Sll

Figure A.36 — Schéma de principe portant
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Figure A.37 — Etude paramétrique sur le gap entre le capteur patch rectangulaire a substrat
FR4 et un échantillon de BDC (échantillon n°1 du lot 2) : la simulation sans gap sert de

simualtion de référence.
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Figure A.38 — Etude paramétrique sur le gap entre le capteur patch circulaire & substrat
FR4 et un échantillon de BDC (échantillon n°1 du lot 2) : la simulation sans gap sert de
simualtion de référence.
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Figure A.39 — Etude paramétrique sur le gap entre le capteur patch rectangulaire a substrat
Polyguide avec le plan de masse étendu et un échantillon de BDC (échantillon n°1 du lot
2) : la simulation sans gap sert de simualtion de référence.
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Figure A.40 — Etude paramétrique sur le gap entre le capteur patch rectangulaire a substrat
Polyguide avec le plan de masse réduit et un échantillon de BDC (échantillon n°1 du lot
2) : la simulation sans gap sert de simualtion de référence.
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Figure A.41 — Etude paramétrique sur le gap entre le capteur patch circulaire & substrat
Polyguide avec le plan de masse étendu et un échantillon de BDC (échantillon n°1 du lot
2) : la simulation sans gap sert de simualtion de référence.
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Figure A.42 — Etude paramétrique sur le gap entre le capteur patch circulaire & substrat
Polyguide avec le plan de masse réduit et un échantillon de BDC (échantillon n°1 du lot
2) : la simulation sans gap sert de simualtion de référence.

0 (um) | 250(um) | 500(um) | 750(um) | 1000(um)
FR4 rectangulaire 5,8 3,7 2,7 2,4 2
FRA4 circulaire 6,2 3,8 2,6 1,9 1,5
Polyguide rectangulaire & PM étendu | 10,8 7.3 6,7 5,4 4.1
Polyguide rectangulaire & PM réduit 9,7 8,1 5,5 4,7 3,9
Polyguide circulaire a PM étendu 8,9 6,5 5,1 4,2 3,5
Polyguide circulaire a PM réduit 9,9 7,2 5,9 4.2 3,7

Table A.1 — Sensibilités obtenus pour chacun des capteurs en fonction du gap
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A.14 Résonateurs en anneaux

40

3571

30

25t

20

% Résonateur |

O Résonateur 2 | |

Figure A.43 — Simulations EF (utilisant les caractéristiques diélectriques du lot de BDC
n°2, moyennées sur les échantillons) de Q vs. 6; des résonateurs optimisés, pris séparément.

’
€
r

35

Res2—s | Air | PTFE | PMMA
JResl

Air 82 67 37 O,
96 96 —
PTFE | 53 / 52 — Qs
88 / 58 =
PMMA | 60 67 / — Qs
96 60 / «

Table A.2 — Mesures des ) du double résonateur pour les différentes combinaisons MUT2

- MUT1 des matériaux de référence considérés : air (e,
PMMA (g, € [2,2 — 2,5]).

T

=1), PTFE (¢, € [1,9 —2,1]) et
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